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Résumé

Dans le but d’économiser 1’énergie et préserver I’environnement, la valorisation des ressources
renouvelables dans les matériaux de construction sont de plus en plus étudiés.

L’objectif principal de ce travail est d’élaborer un matériau composite a matrice cimentaire et
a renfort en bois d’eucalyptus, un matériau innovant dans la construction en Algérie. 1l sera
utilisé en panneaux isolants afin de réduire les importations. L’avantage économique de ce
matériau composite réside principalement dans la valorisation de la matiére premiere locale
bois et ciment.

Dans cette étude nous nous sommes concentrés sur le probléme d’incompatibilité du bois avec
la matrice cimentaire et d’essayer de réduire ce phénomene en utilisant différents traitements
du bois.

L’étude expérimentale a porté sur le bois d’eucalyptus a 1’état naturel et le bois traité a 1’eau
bouillante ainsi que le bois traité chimiquement par I’hydroxyde de sodium.

Pour déterminer I’influence du bois sur I’hydratation du ciment, un suivi de la cinétique
d’hydratation en milieu concentré et dilué a été realisé, suivi d’une caractérisation mécanique
et thermique du composite elaboré.

Les résultats de 1’étude expérimentale ont montré que le bois d’eucalyptus a retardé
I’hydratation du ciment et que le traitement a 1’eau bouillante n’améliore pas le processus
d’hydratation. En revanche, c'est le traitement alcalin qui est le plus efficace au point de vue
performances mécaniques notamment la résistance a la flexion. Selon les normes en vigueur,
ces composites peuvent étre employeés dans I’isolation thermique des constructions, notamment,

le recouvrement des murs.

Mots clés : Composite bois-ciment / bois d’eucalyptus / Ciment Portland/ traitement thermique
/ traitement chimique /cinétique d’hydratation /caractérisation mécanique et thermique.
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Abstract

In order to save energy and preserve the environment, the valuation of renewable resources in
building materials are increasingly studied.

The main objective of this work is to develop a composite material with cement matrix and
eucalyptus wood reinforcement, an innovative material in construction in Algeria. It will be
used in insulating panels to reduce imports. The economic advantage of this composite material
lies mainly in the valorization of the local raw material wood and cement.

In this study we focused on the problem of incompatibility of wood with the cementitious
matrix and to try to reduce this problem by using different wood treatments: thermal and
chemical.

The experimental study focused on eucalyptus wood in its natural state and wood treated with
boiling water as well as wood chemically treated with sodium hydroxide (NaOH).

To determine the influence of wood on the hydration of the cement, a follow-up of the kinetics
of hydration in concentrate and dilute medium was carried out, followed by a mechanical and
thermal characterization of the elaborated composite.

The results of the experimental study showed that eucalyptus wood delayed cement hydration
and boiling water treatment did not improve the hydration process. Whereas, the alkaline
treatment was the most effective from the point of view of mechanical performance, in
particular the resistance to bending. According to the standards, these composites can be used
in the thermal insulation of constructions, in particular, for the covering of walls.

Key words: wood-cement composite / eucalyptus wood / Portland cement /heat treatment /
chemical treatment / hydration kinetics / mechanical and thermal characterization
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Introduction générale

La valorisation des ressources renouvelables est un des sujets de notre époque. En
Algérie, la bois d’Eucalyptus est largement disponible, et occupe une superficie voisine de 500
hectares. Mais ce type de bois est peu valorisé en bois d’ceuvre en raison des défauts de séchage.
Ces derniers se traduisent par I’effondrement de la structure des cellules, la formation
d’ondulation a la surface du bois et I’apparition de fentes internes qui rendent les bois inaptes

a ’emploi.

En Algérie, le ciment qui est un élément nécessaire dans la construction occupe une place

prépondérante avec une production annuelle de 25 a 30 millions de tonnes.

L’idée d’¢élaborer des matériaux composites a matrice cimentaire et a renfort végétal n’est pas
récente. Ce type de matériau possede beaucoup d’avantages comparés aux fibres d’amiante qui
entrainent un risque sur la santé : le faible coft, utilisation d’une matiére renouvelable, et une

élaboration plus securisée pour la santé.

L’objectif de notre recherche est 1’élaboration et la caractérisation d’un nouveau matériau
composite a matrice cimentaire renforcée par le bois d’Eucalyptus camaldulensis Dehn, et
d’¢lucider les mécanismes d’interaction, entre un renfort végétal et une matrice cimentaire, et
d’optimiser la compatibilité chimique entre ces deux matériaux. Cette recherche repose sur la
connaissance du comportement du bois en milieu cimentaire alcalin et déterminer le degré des
modifications apportées par le bois d’eucalyptus sur la cinétique d’hydratation, ainsi qu’une

étude des performances mécaniques et thermiques des composites bois d’Eucalyptus-ciment.
Ce manuscrit comporte cing chapitres :

Le premier chapitre : Est consacré a I’étude bibliographique sur le ciment, le bois et les

matériaux composites.

Le deuxiéme chapitre : ont Présentes les matériaux utilisés, et les techniques expérimentales

mises en ceuvre dans cette étude.

Le troisieme chapitre : Est consacré a la caractérisation des matieres premieres : bois

d’eucalyptus et ciment.

Le quatrieme chapitre : Consacré au suivi de la cinétique d’hydratation du ciment et a la

13



détermination de I’influence du bois sur la prise du ciment en milieu dilué et concentré.

Le cinquiéme chapitre : consacré a 1’étude des performances mécaniques et thermiques des

composites élaborés.

Enfin, une conclusion générale est présentée sur I’étude expérimentale du composite cimentaire

a renfort en bois.
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Chapiter I: Synthése Bibliographique

Chapitre I: Syntheése bibliographique

I.Le ciment
1.1.Définition

Le ciment est une poudre minérale, qui mélangée a de I'eau forme une masse plastique,
facile a faconner, fait prise avec le temps et durcissement progressif avec augmentation de la
résistance. Les réactions d’hydratation du ciment conduisent a la formation des hydrates stables

qui lui conférent une résistance mécanique.

I.1.1.Le ciment portland

Le ciment portland fait partie des ciments les plus répandus dans I’industrie de la
construction, il est constitué essenticllement d’une roche synthétique appelée « clinker » et de
sulfate de calcium (gypse ou anhydrite) ; la teneur en clinker est au minimum de 95%. La
préparation de ce type de ciment consiste a mélanger de maniere homogeéne de calcaire (80%)
et (20%) d’argile ou kaolin ; ensuite le mélange (le cru) est calciné a 1450°C pour former le

clinker.

En s’approchant de cette zone, les granulats sont successivement déshydratés, décarbonatés
(par départ de gaz carbonique contenu dans le calcaire). La composition chimique moyenne du

clinker est présentée dans le Tableau 1.

Tableau 1: Composition chimique du clinker de ciment Portland (ciment gris)

Minéral Silicate Silicate Aluminate Alumino-ferrite

tricalcique bicalcique tricalcique tétracalcique

Formule chimique 3Ca0.Si02 2Ca0.Sio2 3Ca0.Al;03 4Ca0.Alx03.Fe203

Notation cimentaire  C3S C2S C3A C3AF

Proportion en masse  60-75 % 10-20% 8-12% 8-12%

Pour produire du ciment, les nodules du clinker, le principal constituant est trés finement

co-broyé avec du gypse (CaSO..2H20) et éventuellement d’autres éléments minéraux.

e
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L’ensemble est alors broyé dans des broyeurs a boulets a la finesse désirée pour le type de
ciment produit, généralement la granulométrie de la poudre de ciment varie de moins d’1 pm
4100 pm.

Une notation simplifiée est couramment employée dans la chimie cimentaire pour désigner
les différentes formules chimiques : CaO = C, SiO. = S, Al,Os = A, Fe203 = F, H.0 = H, SO3
=S etCO,=C.

Tableau 2:Composition minéralogique moyenne du clinker de ciment gris (Stutzman, 2004)

Oxydes CaO SiO Al;Os | Fe;03 | MgO | SOs KO | Na2O

Teneurs massiques | 62-67% | 19-25% 1 2-9% | 1-5% | 0-3% | 1-3% | 0.6% | 0.2 %

moyennes

Les quatre phases minérales du tableau (2), issues de la combinaison chimique de la chaux
(Ca0) avec la silice (SiO2) ’alumine (Al.O3) et I’oxyde de fer (Fe203) sont : Ialite (C3S) ;
bélite (C2S) ; sont deux solutions solides de silicate de calcium et deux phases aluminate :
I’aluminate tricalcique (C3A) et Alumino-ferrite tetracalcique (C4AF). Les aluminates

constituent une phase interstitielle entre les plus gros cristaux de silicates (Dunstetter, 2006)

Pour la plupart des clinkers, les quatre phases minéralogiques seront présentes, mais dans
le cas du clinker de ciment blanc, I’alumino ferrite tétracalcique est réduite au minimum et, si
possible, totalement éliminée, car le fer, qui est une partie essentielle de la phase, colore le

clinker de ciment.

I.2.Hydratation du ciment portland

Le ciment est un systéme multi composant, ce qui rend son processus d’hydratation assez
complexe. Par définition I’hydratation du ciment est une série de réactions chimiques
individuelles qui se déroulent a la fois en paralléle et successivement. Le processus est
responsable de la transformation du béton d'une suspension visqueuse en un élément rigide et
solide durable, qui s’accompagne par une libération de chaleur et une modification chimique

et physico-mécanique du systeme, notamment la prise et le durcissement (Bentz 2008)
La progression de la cinétique d’hydratation est influencée par plusieurs facteurs :

e Ladistribution granulométrique des grains de ciment
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Le rapport Eau/Ciment
La température de durcissement

La présence d'adjuvants chimiques, c'est-a-dire de substances chimiques ajoutées en
petites quantités pour modifier le taux d'hydratation et les propriétés de la pate de
ciment

La présence d'additifs, c'est-a-dire de matériaux mélangés au ciment en plus grande
quantité, tels que des granulés de haut fourneau : les scories ou les cendres volantes
pulvérisées (Beaudoin and Odler 2019)

Selon la théorie de LE CHATELIER (1887), le phénomene de prise se décompose en 3 étapes :

Ladissolution : I’eau de gachage et sous-saturée des phases anhydres qui peuvent alors

se dissoudre.

La formation de solutions sursaturees par rapport aux différents hydrates: la
dissolution des composés anhydres entraine un enrichissement en calcium, silicium,

sulfates, aluminium et alcalins.

e La précipitation et la cristallisation de ces hydrates dans les espaces inter granulaires.

I.2.1.Hydratation des phases pures

1.2.1.1.Hydratation des phases silicates

Le silicate tricalcique est la phase la plus abondante du ciment portland, et qui domine le

processus d'hydratation, en particulier aux premiers ages. Plusieurs recherches ont porté sur
leur hydratation (Janosik 2005)(Galynker and Still 1982) (Beaudoin and Odler. 2019), c’est le

principal constituant du ciment suite a I’importance de 1’hydratation des C3S sur la prise et le

durcissement de la pate.

Le processus d’hydratation du silicate tricalcique constitue un phénomeéne continu qui

présente la particularité de se dérouler avec des vitesses de réaction tres variables.

Ces cinétiques différentes conduisent a distinguer quatre périodes successives.

La période initiale : correspond au contact des C3S avec les molécules d’eau. Il se

forme des ions silicates H2SiO4?, calcium Ca?*, et hydroxydes OH" selon la réaction :
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2Ca3SiOs+6H,0 ———» 6Ca?*+80H +2H,Si04>

Apreés quelques secondes, la solution est sursaturée par rapport au CSH qui précipite en feuillets

enroulés formant des fibres tubulaires, suivant la réaction :

3Ca?"+2H,Si04*+20H +3H0 > CagH2Si207(OH)2,3H20

Dans une période de temps trés courte les ions silicates atteignent une valeur maximale qui
correspond au moment ou la vitesse de précipitation devient plus grande que la vitesse de
dissolution du C3S. L’évolution du flux thermique indique que la vitesse de dissolution décroit
trés rapidement du fait de 1’élévation rapide de pH causée par la libération des ions OH" en
présence d’ions Ca*? ; la solution devient saturée par rapport a la portlandite Ca(OH)2 ; le pH

atteint alors des valeurs de "ordre de 12.8.

Equation de formation de la portlandite Ca(OH) > :

Ca2* +20H "— Ca (OH),

Durant cette phase initiale, il se produit une compétition entre les germinations de CSH et
de Ca (OH).. Tant que la teneur en ions silicates de la solution dépasse une certaine valeur

limite, la germination de CSH I’emporte.

e Période d’induction :

Les réactions précédentes se poursuivent pendant quelques heures a vitesse décroissante du
fait du PH élevé et de la forte concentration en calcium. Durant cette période d’induction, dite
dormante, la quantité de CSH formée est tres faible. Une membrane de CSH se forme autour
des grains des C3S anhydres et empéche leur hydratation. Les réactions d’hydratation sont alors
limitées par la diffusion de I’eau vers les grains anhydres et des ions vers la solution

interstitielle.

La portlandite ne peut pas croitre du fait de I’adsorption de silicates sur la surface. La période
d’induction se termine lorsque la sursaturation par rapport a la portlandite est suffisante pour

contrer ces phénomenes.

Lorsque le taux de sursaturation par rapport a la portlandite atteint une valeur limite, celle-

ci précipite en cristaux plats hexagonaux entre les grains de C3S partiellement hydratés.
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Il se produit alors un effet de pompe a calcium a la surface des grains en cours de réaction
qui accélere leur dissolution. Cette cinétique aboutit a la fin de la période d’induction, elle est
caractérisée par une decroissance de la concentration en calcium et en ions OH ainsi que par

I’augmentation du flux thermique.

e Période de prise

Les réactions auparavant en sommeil reprennent de la vitesse. Il y a formation abondante
d’hydrates avec consommation d’eau. Peu a peu, la pate acquiert de la consistance, c’est le

début de la prise qui se produit lorsque le taux de réaction atteint une valeur de I’ordre de 5%.

Les fibres de CSH et les cristaux de portlandite s’enchevétrent et remplissent les pores. Le
matériau se densifie et devient solide. La vitesse de réaction atteint son maximum pour un taux

d’avancement d’environ 30% correspondant au maximum du flux thermique.

e Période de durcissement

Aprés une dizaine d’heures, la couche d’hydrates qui enrobe les grains de silicate anhydre
atteint une épaisseur suffisante pour ralentir la diffusion des ions et de 1’eau. La réaction
d’hydratation du C3S se poursuit alors a vitesse de plus en plus réduite tant qu’il subsiste de
I’eau dans les pores capillaires de la pate durcis. L’hydratation totale n’est atteinte qu’apres de
nombreuses années. En pratique, apres quelques mois, la consommation d’eau entrainée par la
réaction d’hydratation conduit a une dessiccation progressive des pores capillaires : ce sont les
phénomeénes d’auto-dessiccation mis en lumiere par LE CHATELIER (1887). La résistance
mécanique de la pate durcie croit comme le degré d’hydratation, donc de plus en plus lentement

avec le temps.

L’hydratation du C3S est caractérisée par un signal exothermique de courte durée

important dans les expériences de calorimétrie isothermique.

1.2.1.2.Hydratation des aluminates de calcium

Le contact des C3A avec I’eau engendre une réaction auto catalytique accélérée, qui conduit
a la formation d’aluminates hydratés. L’addition de gypse permet de réguler I’hydratation ; au
lieu d’une réaction accélérée, il se produit une réaction lente a cinétique variable, similaire a
celle du silicate tricalcique. La durée des différentes étapes réactionnelles est cependant plus

grande dans le cas de I’aluminate.
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e Phase initiale

Me¢langés a I’eau au cours du gachage, I’aluminate tricalcique et le gypse se dissolvent

rapidement selon les réactions :
Ca sAbOe+2H,0  —3Ca?* +40H" +2Al0y
CaS04.2H.0 —Ca?" +504%+2H,0.

Cette réaction exothermique conduit a la formation d’une solution tres saturée par rapport
aux hydrates. Les ions se combinent quasi instantanément en formant des cristaux de
trisulfoaluminate de calcium hydraté, plus connu sous le nom d’ettringite ou de sel de Candlot,

selon la réaction :
29H,0+6Ca?*+2AlI0; —+3S04%+3504% (CazAl(OH)6)2(Ca)2(SO4)3;25H.0

e Epuisement du gypse

La formation d’ettringite consomme trois moles de sulfate de calcium par mole d’aluminium
tricalcique. La teneur en gypse est inférieure a cette proportion steechiométrique : le C3A est

généralement en exces par rapport au gypse.

Aprés 10 a 24 heures, donc bien aprés la prise proprement dite de ciment, le gypse est
totalement consommé. La concentration en ions sulfate chute ; la solution devient sous-saturée
par rapport a I’ettringite. Cette derni¢re va alors se dissoudre et devenir la nouvelle source
d’ions sulfate pour former avec I’aluminate excédentaire un nouveau compose, le

monosulfoaluminate de calcium hydraté, note MSA, selon la réaction :
19H,0+4Ca%*" +2 AlO? +S04* +4 OH — (Ca2Al(OH)6)2(Ca)(S04),15H,0

Cette réaction, qui consomme deux moles d’aluminate par mole d’ettringite, provoque une

dissolution rapide de I’aluminate anhydre qui alimente la solution en ions aluminate.

e Réaction a long terme

La suite de la séquence des réactions des aluminates dépend des proportions initiales
d’aluminate et de gypse qui déterminent le rapport steechiométrique des produits formés a

I’équilibre.
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Généralement, le ciment portland contient 8 a 12 % d’aluminate et 5% de gypse, soit un
rapport molaire d’environ 0.80. Ce rapport correspond a un mélange de mono sulfate et
d’aluminate tétra calcique hydraté (Ca2Al (OH)s)2 0u a une solution solide du méme type dans

laquelle des sulfates se substituent aux ions OH".

Dans le béton, I’ettringite est totalement transformée en monosulfoaluminate en quelques
semaines. Au-dela d’un mois, le monosulfoaluminate réagit lentement avec 1’aluminate et
I’aluminoferrite excédentaires pour donner un aluminoferrite de calcium hydraté complexe

incluant des ions aluminate, ferrate, sulfate, calcium et hydroxyle.

ssolution
de ['ettringite

W

Formation rapide de

Formation de

= , monosulfate

= C-S-H et de CH 7

z \ w Fin de prise’. )

z Période dormante Diffusion

= (induction) ¢ Depyt de prise

|

<> £ S & S
min heures jours

Temps d’hydratation

Figure 1: Représentation schématique de la courbe calorimétrique de 1’hydratation du ciment
(Neville , 2000)

1.2.1.3.Hydratation des autres constituants

Les processus d’hydratation des autres constituants du ciment sont analogues a ceux qui ont
été décrit précédemment. Le silicate bicalcique C2S se comporte comme le silicate tricalcique
en donnant les mémes CSH ; I’hydratation de C4AF aboutit a la formation de sulfoaluminate
et sulfoferrate de calcium hydraté similaires a ceux produits par I’aluminate tricalcique. La

vitesse d’hydratation de ces composés est cependant plus faible que celles du C3S et du C3A.

1.3.Bilan d’hydratation et interaction entre les phases au "jeune age"

La réaction d’hydratation du ciment aux jeune age correspond d’une maniere générale a la

réactivité des deux phases C3S et le C3A. Au cours du processus d’hydratation, les interactions
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chimiques et thermiques entre les différentes phases permettent la prise et le développement

des propriétés mécaniques du matériau cimentaire.

Dans la premiére période juste apres la gachée (0-15min), la dissolution des ions silicates,
calcium, aluminates, sulfates, et alcalins, et du fait que les silicates et les aluminates sont
fortement solubles en milieu alcalin, leurs concentrations vont augmenter avec le pH de la

solution.

Apres I’étape de dissolution des espéces, la formation des hydrates va étre gouvernée par un
processus de germination. Celle-ci peut se produire de maniere homogeéne a partir de la solution

ou de maniére hétérogéne a I’interface solide-solution.

La dissolution de C3S libére des ions calcium et hydroxyde ce qui augmente la conductivité
de la solution. Le C-S-H est le premier hydrate formé, malgré la forte sursaturation en chaux,
c’est la germination de C-S-H qui ’emporte. En méme temps la dissolution de I’aluminate

tricalcique fournit des ions qui vont réagir avec les sulfates du gypse pour former de I’ettringite.

Ensuite vient la période d’accélération du processus d’hydratation provoqué par la
précipitation de la portlandite. Lorsque le gypse est épuisé, 1’exceés de C3A va réagir avec les

sulfates provenant de I’ettringite, cette réaction est rapide et trés exothermique.

Le processus d’hydratation de chaque phase cimentaire est perturbé par plusieurs facteurs ,
par exemple la chaleur d’hydratation des aluminates provoque une accélération de la prise et

de durcissement des silicates.
I1.Le Matériau bois

Le bois est un composite stratifi¢é naturel fibreux composé¢ d’un ensemble complexe de
cellules, de forme de tubes, qui assure une fonction biologique pendant la vie de l'arbre.
L’ensemble de tissus de bois présente une consistance plus ou moins dure formant la masse
principale du tronc des arbres. Les caractéristiques structurelles du bois sont orientées selon les
trois principales directions de croissance, a savoir longitudinale-parallele a l'axe de l'arbre,

radiale et tangentielle par rapport aux cernes annuels.

On distingue d’une maniére générale deux catégories d’arbres (Natterer, 2004)
correspondant a deux groupes végétaux : les résineux et les feuillus. La structure elle-méme

peut étre décrite a trois échelles : macroscopique, microscopique (cellule) et ultra
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microscopique au niveau des parois cellulaires. La description de 1’anatomie du bois est

exposeée en annexe A.

I1.1.La composition chimique

Quelle que soit I’espéce, le bois anhydre est constitué de carbone (environ 50%), d’oxygeéne
(42%), d’hydrogene (6%), et d’autres atomes en quantité moindre (1%). Selon les essences ou
le milieu d’origine, le bois aura des teneurs variables en matiéres minérales : Ca, Mg, Na, Pt,

Fe, Si,P,S ...... etc.

Au niveau moléculaire, le bois est composé de trois biopolymeéres : la cellulose (40-50%),
la lignine (15-35%) et les hémicelluloses (20% d’environ).Des minéraux, des extractibles tels
que les cires s’ajoutent a ces trois composants principaux. La figure (2) montre les principaux

composants chimiques du bois.

La teneur moyenne des différents constituants varie en fonction des essences de bois. La

répartition moyenne des polymeres selon 1’essence de bois est présentée dans le tableau 3.

bois
I
[ I
substances a faible poids
Substances macromoléculaire moléculaire
Polysaccharides composants

lignine extractibles

(Cellulose, polyoses) inorganiques

Figure 2:Composition chimique du bois (Fengel, D., & Wegener 2011)

Tableau 3: Répartition moyenne des polyméres selon I’essence de bois (Sjostrom ,1993) .

Constituants Feuillus (%) Résineux (%o)
Cellulose 40-50 40-50
Polyoses (hémicelluloses) 25-35 20-30
Lignines 20-30 25-35
Extractibles 0.5-10 0.5-10
Composants inorganiques 0.1-10 0.1-1
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e Lacellulose

La cellulose est la base structurelle des cellules végétales, c’est la substance naturelle la plus
importante produite par ’organisme vivant, une substance fibreuse, dure insoluble dans 1’eau
que I’on trouve dans les parois cellulaires protectrices des plantes, en particulier dans les tiges,

les troncs et toutes les parties ligneuses de la plante.

La cellulose est le principal constituant, qui contribue a la solidité et a la rigidité de la
biomasse, en formant des liaisons hydrogene intermoléculaire et la liaison de Van der Waals
entre la cellulose et avec des constituants d'hémicellulose. Le pourcentage de chaque
composant varie en fonction de l'espéce vegétale et des types de tissus, ou les fibres a forte

teneur en cellulose sont généralement plus résistantes.

La cellulose est d'une chaine linéaire constituee d’unités B-D glucopyranose, liées entre elles
par des liaisons glucosidiques en p 1—34;(R.J.Moon.2011) le monomere; nommé
anhydroglucopyranose obtenu par déshydratationet formé par deux unités p-D-

glucopyranose. La structure de la cellulose est illustrée dans la figure 3.

CH,OH CH,OH CH,OH
H — H é——-o H é——-O
L H L/ N NN

H OH H OH H OH

Figure 3:Structure de la molécule de cellulose

e Les hémicelluloses

L'hémicellulose est un polymere hétérogéne composeé de nombreux sucres, tels que le
xylose, l'arabinose, le mannose et le galactose, qui sont des sucres en C5 et C6. Les
hémicelluloses sont des polysaccharides des parois cellulaires des plantes. Généralement, ils
constituent 20-30% des parois cellulaires, mais dans certaines plantes annuelles, ils peuvent

étre présents en quantités plus importantes.
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L'hémicellulose a une chaine plus courte que la cellulose, avec un DP compris entre 150 et
200 et sont constituées de différentes unités de sucre hétéroglycane et sont moins ramifiées par
rapport a la cellulose. Selon cette composition, I'némicellulose se dégrade plus facilement au
cours du processus d'hydrolyse. De plus, I'hémicellulose a une structure amorphe qui facilite

son hydrolyse (McKenzie .2012).
La nature des hémicelluloses de I’arbre différe entre les résineux et les feuillus :

Les hémicelluloses des feuillus sont constituées principalement des xylanes (20 a 25 %). I
s’agit d’un polymeére linéaire d’unités D-xylopyranose liées en B-1,4, avec des ramifications
irrégulieres. Le squelette décrit une hélice gauche en ruban a 3 unités xylose par tour avec deux
unités successives décalées d’un angle de 120°C, la chaine principale comporte des groupes

d’acides 4-O-méthylglucuronique par liaison glycosidique a- (1, 4) (figure 4).

COOH
0

H4CO H o
a OH i 0
@ Ou¢” OH o ,@0 O-Ac 5 @
O 9]
OH OH 0-Ac

Figure 4:Structure chimique de | O-acétyle-4-O-meéthylglucuronoxylane de feuillus.

La quantité de xylose varie en fonction du type de plante dont elle provient. Les
hémicelluloses des feuillus ont aussi un caractere acide pouvant avoir un effet négatif vis-a-vis
des réactions d’hydratation du ciment, puisqu’elle pourrait faire diminuer I’alcalinité en

réagissant avec 1’hydroxyde de calcium (Ca (OH)2) contenu dans la solution interstitielle.

Le xylane des résineux différe de ceux des feuillus par I’absence de groupes latéraux O-
acétyle et la présence d’unités d’arabinofuranose liées par liaison glycosidique a-(1-4) a la
chaine principale en plus des groupes d’acide 4-O-méthylglucuronique (figure 5), leur

pourcentage dans le bois varie entre 7 et 14 % pour les espéces courantes.
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Figure 5:Structure chimique de | O-acétyle-4-O-méthylglucuronoxylane de résineux

e Lalignine

La lignine est un polymeére complexe a trois dimensions constituées d'unités phénylpropane
et présente une structure tridimensionnelle amorphe. On la trouve dans les plantes ; son poids

moléculaire dans le bois est trés élevé et difficile a mesurer.

La lignine comprend 20% a 35% de la biomasse, est un biopolymere phénolique compose
de trois unités phénylpropanoides: I’alcool p-coumarylique, I’alcool coniférylique et 1’alcool
synapylique. Ces trois monolignols sont egalement identifiés respectivement comme étant des

motifs p-hydroxyphényl (H) guaiacyle (G) et syringyle (S) (Fernandez-Rodriguez et al. 2018)

La structure de la lignine, differe selon les résineux et les feuillus, n’est pas encore
complétement élucidée, du fait de la difficulté a isoler la lignine sans la dégrader. La lignine
des résineux est la lignine guaiacyle (polymérisation de 1’alcool coniférylique) et celle des
feuillus est la lignine guaiacyle-syringyle (co-polymeére d’alcool coniférylique et synapylique).

La figure 6, montre les motifs élémentaires de la lignine.

OH OH OH
= = =
OCH; H;CO OCH;
OH OH OH
Alcool coumarylique] Alcool coniférylique Alcool smapylique

Figure 6:Motifs élémentaires de la lignine (van der KERK 1976)
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e Les composeés libres (les extractibles)

Une grande variété de composants du bois, bien que représentant habituellement une
fraction mineure, sont solubles dans les solvants organiques neutres ou dans I’eau. lls
s'appellent des extractibles. Comme leur nom I’indique, les produits extractibles également
appelés produits naturels sont des produits chimiques dans le bois qui peuvent étre extraits a
I’aide de solvants. Les produits d’extraction sont un groupe de produits chimiques des parois
cellulaires composées principalement de graisses, d’acides gras, d’alcool gras, de phénols, de

terpénes, de stéroides, d’acides résiniques mineurs.

Ces produits existent sous la forme de monomeres, de dimeres et de polymeres. En général,
les feuillus ont un contenu extractif plus élevé que les résineux. La plupart des produits
d’extraction dans les résineux et les feuillus sont situés dans le bois de cceur, et certains sont

responsables de la couleur, de I’odeur et de la durabilité du bois (Rowell, 2005)

e Lestanins

Les tanins sont des composés phénoliques présents dans la nature sous forme polymérisée.
Dans les vegétaux, il existe en effet deux types de polymeres phénoliques ayant des propriétés

complexes : les tanins et les lignines.

Les tanins sont des polyphénols ayant des poids ; moléculaires compris entre 500 et 3.000.
Les tanins peuvent se diviser en deux classes :

e Les pyrogalliques (ou hydrolysables).
e Les catéchiques (ou condensés non hydrolysables).

Les tanins pyrogalliques donnent apres hydrolyse a chaud a I’aide de solutions acides
étendues, une fraction glucidique (glucose) et une fraction polyphénolique (acide galligue,

acide digallique ou ellagique) (Doat ,1978) (Figure 7).
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Figure 7:Fraction polyphénolique caractéristique : Les tanins pyrogalliques (Doat ,1978)

e Lesterpenes et les terpenoides :

Les terpenes sont des substances généralement lipophiles qui dérivent d’une entité simple a
cing atomes de carbone. Tous les terpénes ainsi que leurs dérivés possédent en commun une
voie de biosynthese appelée, de par lintervention d’un intermédiaire clé, voie de

I’acide mevalonique.

En raison de I’importance considérable des composés terpéniques, la voie de I’acide
meévalonique est un aspect de métabolisme végétal qui mérite une attention particuliére. Les
composes et dérivés terpéniques peuvent étre considéres en tant que polymeres du 5-carbone

2- methyl-1.3-butadiéne ou isoprene (Hopkins ,2003)

CH2=(I3 -CH= CH2
CH}

Figure 8:Molécule d’isopréne
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11.2.Propriétés du bois

11.2.1.Propriétés physiques

Le bois est un matériau particulier dont ses propriétés varient en fonction de différents
facteurs. Les arbres étant des étres naturels, vivants et tres diversifiés. Les propriétés physiques
sont les caractéristiques quantitatives du bois et son comportement aux influences extérieures
autres que les forces appliquées, et qui varient selon le type d’essence, les conditions de
croissance et le taux d’humidité. Le bois est considéré comme étant un matériau anisotrope,

c’est a dire que ses propriétés varient selon les différentes directions.

11.2.1.1.Hygroscopicité

L'eau est un agent essentiel dans le processus de la vie d'un arbre. Il est présent en grande
quantité dans l'arbre et dans la bille verte apres I'abattage. La teneur en humidité est ’aptitude
que posséde le bois a absorber ou résorber I’humidité (hygroscopicité) est une caracteristique
majeure qui vise ce materiau. Les fluctuations de la teneur en eau peuvent entrainer des
variations dimensionnelles appelées retrait ou gonflement. Dans certaines conditions

environnantes I’humidité est responsable de la pourriture du bois.

On parle généralement de taux d'humidité, dite humidité a sec (par rapport au bois anhydre,

c¢’est-a-dire le bois a 0% d’humidité). Son calcul est le suivant :

_ (Masse.bois. humide — Masse. bois.anhydre)

100
(Masse. bois.anhydre) ’

Masse .eau.dans. bois
"~ Masse. bois.anhydre

* 100

L’évolution de la teneur en eau dans le bois, représentée schématiquement dans la figure 9,
montre qu’en partant de 1’état anhydre (H=0 %), ’augmentation de la teneur en eau se fait dans
un premier temps par absorption du liquide dans la matiére ligneuse (Natterer. 2004). Ce n’est
qu’apres avoir atteint le point de saturation des fibres (Hpsr =30%), que I’eau s’accumule dans
les pores du bois. Les variations dimensionnelles sont essentiellement dépendantes des
variations hygroscopiques au-dessous du point de saturation du bois (H<30%). Au-dessus, les

variations dimensionnelles deviennent négligeables.
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Plusieurs types d’eau circulent dans les bois massifs quelle qu’en soit I’essence ou la densité.

Les différents états de I’eau dans le bois sont :

Etat anhydre (H=0%) : il n’y a pas de I’cau libre ou liée dans le bois ; il ne reste que
I’eau de constitution qui est contenue dans la matiére ligneuse. Il n’en est pas tenu
compte dans la mesure du taux d’humidité, elle ne disparait que si I’on brule le bois
(Leboucher 2014). Cet état instable et obtenu par dessiccation totale de bois dans
I’étuve a 103 degrés Celsius.

L’eau liée ou (d’imprégnation) : 0%< H<30% cette eau et dite liée au bois par
I’intermédiaire d’une liaison sur les sites hydroxyles disponibles (-OH) des celluloses
ou lignines. L’énergie nécessaire pour enlever cette eau est ’énergie du séchage. Le
bois mis en ceuvre ayant une teneur en eau se situant entre 8 et 20% est toujours dans

la plage hygroscopique de 1’eau liée.

Point de saturation des fibres PSF : H =30%, c’est un point particulier, variant d une

essence a I’autre, oU toutes les fibres sont saturées d’eau.

L’eau libre : H>30% cette eau remplit les pores du bois (figure 10) et peut conduire a

la saturation totale.

variation du volume d’eau contenue dans la matiere ligneuse variation du volume d’eau contenue dans les pores

-

- -

VARIATION DIMENSIONNELLE PAS DE VARIATION DIMENSIONNELLE

Hese = 30% H >>30%
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Figure 9:Représentation schématique de 1’évolution de la teneur en eau dans le bois

(Natterer, 2004).
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Figure 10:Localisation de I’eau dans le bois

11.2.2.Autres propriétés du bois

» Meécaniques

On entend par les propriétés mécaniques celles qui ont un rapport a I’'usage que I’on fait du
bois.

e La flexibilite :

Propriétés du bois a reprendre sa forme lorsqu’il a fléchi. Les résineux posseédent une résistance
relativement forte, on les emploie beaucoup en charpente, les nceuds et ’humidité diminuent

la résistance.

e La résistance a la traction :

Propriétés du bois a résister a 1’allongement dans le sens des fibres. C’est dans ce sens que le

bois offre le plus de résistance.

e Résistance a la compression :

Propriété du bois a résister a ; plus le bois est lourd, plus il offre de résistance.

e Ladureté:

Propriétés du bois a résister au coup des outils a I’enfoncement de clous, a 1'usure.
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I1l.Matériaux composites cimentaires

Les composites cimentaires a renfort bois sont devenus un sujet intéressant dans la

construction, gréace a leur application structurale dans le domaine.

Le but rechercheé est d'obtenir des matériaux de haute performance mécanique renforcés par
des fibres végétales qui peuvent remplacer les fibres d’amiante, dont les effets dangereux pour

la santé.

Bien que la poudre de bois ait les avantages de faible densité, faible codt et faible énergie,
mais le probléme principal est I’incompatibilité de la maticre végétale avec la matrice
cimentaire ce qui limite leur fabrication. Le phénoméne d’incompatibilité est d0 a la sensibilité
de bois au conditions humides, ce qui conduit & des variations dimensionnelles et par
conséquent la diminution des performances mécaniques du matériau. L’utilisation de ces
composites dans les constructions est souvent limitée a cause de ce probleme. Différentes
méthodes d’amélioration sont utilisées afin de réduire 1’incompatibilité bois-ciment et

améliorer les proprietés mécaniques, physiques du composite.

I11.1.Compatibilité du bois avec le ciment

Dans le domaine de la recherche sur les composites bois-ciment, le terme compatibilité
signifie le degré de prise du ciment aprés mélange avec de I'eau et du bois. En termes généraux,
si le processus chimique de durcissement du ciment n'est pas perturbé, ou seulement dans une
faible mesure, par la présence de bois, on dit que ce ciment et ce bois sont compatibles ; en
revanche, si la présence de bois a perturbé le durcissement du ciment, on dit qu'ils sont
incompatibles. (Na, B.et al,2014)

I1 est bien entendu que le probléme de I’incompatibilité entre les fibres végétales et le
ciment dus a certains produits chimiques solubles du bois arrétent I'hydratation du ciment
lorsqu'ils sont attaqués par le milieu cimentaire alcalin, ce qui se traduit par une dégradation de
la résistance mécanique des composites bois-ciment. Les sucres et les amidons présents dans
le bois ont été identifiés comme les composés les plus critiques causant I'incompatibilité entre
le bois et le ciment, surtout dans les bois résineux (Zhengtian, L Moslemi 1986) .De plus, les
composants acides et alcalins, qui pénetrent dans le bois, endommagent la structure du bois, ce

qui entrainera une perte supplémentaire de résistance et affaiblissement de la ténacité des
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composites, les produits de dégradation, qui sont développés par la pénétration de I'acide et les

composants alcalins, influenceront I'nydratation du ciment.

111.2.Modification de P’interface fibre-matrice

Afin de réduire I’'incompatibilité entre les fibres veégétales et la matrice cimentaire, plusieurs
techniques sont employées dans le but d’améliorer I’adhésion entre la matrice et le renfort par
la création de liaisons qui n’existaient pas auparavant. Deux catégories de traitement peuvent

étre utilisés : les méthodes de traitement physique et chimique.

modification des fibres
vegetales
I
[ [
' ' traitement chimique traitement
traitement physique q physicochimique

methodes mecaniques:

Le calandrage traitements alcalins

I'étirage

Roulement

agent de couplage :

Silane

Acylation
Extraction par solvant

copolymerisation

Décharge électrique: Peroxyde
corona permonganate
plasma froid

le traitement
thermique....

Enzyme

Figure 11:Méthodes de modification des fibres végétales (Ahmad, Hamid, and Osman 2019)
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111.2.1.Méthodes physiques

Les traitements physiques des fibres végétales permettent une modification des propriétés
structurelles et surfaciques de la fibre. Ainsi, ils influencent les liaisons mécaniques sans
modifier la composition chimique des composites avec la matrice cimentaire. Le calandrage,
I’étirage, le traitement thermique, le traitement corona, plasma froid...sont les différentes

techniques utilisées.

Les différentes techniques de traitement apportent d’avantage en termes d'augmentation des
propriétés de surface, une cristallinité élevée et une amélioration de la durabilité, ils agissent

sur la fibre végétale soit par : le gonflement du bois, soit I’enrobage de la fibre.
Les techniques physiques tres répandus des fibres végétales sont :

e Traitements par decharges électriques (corona, plasmas froids) :

Le traitement par décharges électriques est tres répandu dans le domaine des composites,
c’est une méthode appropriée pour améliorer la compatibilité entre les fibres hydrophiles et la
matrice par le biais d'une rugosité de la surface et de la structure des fibres, avec un faible

impact ’environnemental.

Le traitement corona c’est une technique d’activation de surface par oxydation, lors
d’activation la concentration des groupements aldéhyde augmente (Yahiaoui Lamia. 2011).
Les traitements par les plasmas exercent le méme type d’action que le traitement corona ; ils
modifient la surface des fibres sans affecter les propriétes intrinseques du matériau. De plus, la
technique ne nécessite pas l'utilisation de solvant et les temps de traitement sont courts

(Ahmad, Hamid, and Osman. 2019).

La modification des fibres végétales avec le traitement plasma dépend du gaz impliqué dans
le processus. L’oxygene entraine la formation de groupes plutot acides, alors que 1’azote ou

I’ammoniaque entraine la formation de groupes plutot basiques.

e Traitement mécanique

L’¢étirement, le calandrage, le roulage sont les méthodes de traitement mécanique classique
pour le traitement de surface des fibres végétales. Le processus d'étirement a le potentiel de
donner une résistance maximale a la traction mais il peut également déclencher un allongement

dans lequel la fibre pourrait glisser pendant I'étirement, ce qui entraine un allongement et une
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extension supplémentaire (Rozali et al. 2019). Le processus de calandrage avec la pression
exercée par les rouleaux de la calandre permet d'uniformiser la fibre en feuille continue qui

peut étre découpée et ajustée a la taille souhaitée (Gupta and Gupta. 2019).

Le laminage et l'estampage sont utilisés pour obtenir une séparation des faisceaux et

d'ameliorer la dispersabilité, I'adhérence avec les matrices polymeéres.

111.2.2.Méthodes chimiques
Le traitement chimique permet de modifier et d'activer la structure des fibres en utilisant un

groupe hydroxyle qui peut changer la composition du matériau en introduisant de nouveaux
éléments qui peuvent interagir avec la matrice (Ragoubi et al. 2010). L’utilisation des produits
chimiques pour la modification des fibres augmenteront les propriétés mécaniques de la fibre

et la résistance des composites ciment-fibre végétale et améliorer I'adhérence.

e Traitement alcalin

Le traitement alcalin est un des traitements chimiques le plus couramment utilisé pour la
modification des fibres végétales. Les principales modifications causees par ce traitement
donnent une augmentation de la rugosité de la surface en brisant la liaison hydrogéne interne
ce qui modifie la cristallinité, la structure des cellules unitaires, l'absorption d’humidité et
l'orientation des fibrilles, améliorant ainsi les propriétés mécaniques de la fibre. Pendant le
traitement, la lignine, la cire et les huiles qui dissimulent la surface extérieure de la paroi
cellulaire en fibres sera partiellement enlevée, ainsi que I'némicellulose (Ahmad, Hamid, and
Osman 2019).

Le traitement des fibres végeétales par I'nydroxyde de sodium (NaOH) conduit a I'ionisation

du groupe hydroxyle selon la formule suivante :(Cao et al,2006)

Fibore-OH+NaOH___ , Fibre-O" Na*+H,0

e Traitement de silane

Les silanes sont des agents de couplage, largement utilisés pour favoriser l'adhésion dans
les composites a base de fibres de verre et de matrices polymériques ainsi que les composites
bois-ciment. Divers types de silanes modifient efficacement les propriétés de l'interface fibre

naturelle - matrice polymeére, bois - polypropyléne, é¢lastoméres chargés de minéraux...
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Le traitement des fibres végétales par un agent d’accouplement silane « SiH4 » engendre
des modifications moléculaires, il réduit le nombre des groupes hydroxyles de la cellulose dans
I'interface des composites. Dans le milieu humide le groupe alkyl hydrolysable conduit a la
formation du silanol qui réagit avec le groupe hydroxyle de la fibre végétale en formant des
liaisons covalentes stables a la paroi cellulaire. Par conséquent, ce type de traitement permet le

gonflement de la fibre avec création d’un réseau réticulé entre la fibre et la matrice.

111.3. Propriétés mécaniques des composites
Le renforcement des matériaux de construction par des fibres végétales permet d'améliorer
leurs performances mécaniques, notamment leur résistance a la traction, a la fissuration et leur

ductilite.

Le mortier ordinaire peut étre considéré comme un matériau quasi-fragile dont la résistance
a la traction est rapidement atteinte. Les fissures se propagent dans la matrice et conduisent a
une rupture fragile. L’ajout de fibres végétales forment des ponts sur les fissures et permettent
la transmission des efforts de traction a travers les fissures, ce qui permet de compenser cette
faiblesse relative du matériau et de mieux contréler son comportement a la fissuration. Les

fibres donnent au ciment un caractére ductile et augmentent sa ténacité.

Sedan a étudié le renforcement de ciment avec les fibres de chanvre et leur influence sur les
propriétés mécaniques des composites. Il indique que la résistance en flexion de ces matériaux
évolue d’environ de 4,9 MPa pour le ciment a 6.8 MPa pour un composite contenant 16% en
masse de fibres. Ainsi que Les fibres de chanvre conferent aux matériaux composites une

grande souplesse (Sedan. 2007).

Touloum et al. Ont étudié le renforcement d’une matrice cimentaire avec le bois dattier.
Les résultats montrent un gain des propriétés mécaniques notamment pour les composites a 8%
en bois. Au-dela d’une teneur de 8%, la structure poreuse du tissu végétal décroit leur

performance mécanique (Touloum et al. 2016).

Plusieurs techniques ont été examinées afin d’accroitre les performances mécaniques et
améliorer ’adhésion a I’interface des composites. Le traitement de fibres par des agents
hydrophobes permet de bloquer 1’absorption d’eau par le bois, d’ou réduction de la porosité du

composite et I’augmentation de la résistance a la compression.
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Achour et al. Ont étudié I’effet de traitement alcalin des fibres de doum et les fibres de diss
(Ampelodesmos mauritanicus) sur les propriétés mécaniques et thermiques des composites.
Les résultats montrent que le traitement avec la soude permet d’éliminer des parties amorphes
a la surface des fibres et d’augmenter leur cristallinité ce qui améliore la rigidité du mortier.
Ont montré que l'incorporation de ces fibres réduit la conductivité thermique et augmente
I'absorption de la chaleur des composites (Achour. 2017).

I11.4.Influence du bois sur la prise et durcissement du ciment

Dans les années 60, ’ajout de renfort bois a une matrice cimentaire augmente le temps de
prise et voire parfois une inhibition totale de prise du ciment. La détermination des facteurs

influencant la prise se pose depuis plus de trente ans.

Plusieurs travaux de recherche ont étudié ’association de la matiére vegétale avec une
matrice minérale. Nous citons parmi elles, les recherches de Moslemi et al. (Moslemi.1984)
sur des essences americaines, (Alberto et al,2001) sur des essences du Mozambique et de

(Wilding et al.1984)sur les adjuvants organiques et inorganiques sur la prise du ciment .

Cependant, le probleme d’incompatibilité entre le bois et le ciment reste un frein au
développement de ces matériaux composites. Cette incompatibilité se traduit par un retard de
prise et une modification de la cinétique d’hydratation du ciment due a la présence des

substances inhibitrices libérées par le matériau lignocellulosique.

Bruere (Bruere, 1966)a montré que les extractifs de bois provoquent les différents degres
d’inhibition du ciment. Les sucres et les amidons présents dans le bois considéré comme les
composes les plus critiques provoquant une incompatibilité entre le bois et le ciment, surtout
dans le bois résineux. En effet, le taux de sucres libres dépend de la partie de 1’arbre, le bois de
ceeur est riche en sucre comparativement a 1’aubier. Fargette a confirmé cette observation et il

a montré que les extractibles de I’écorce possédent un fort pouvoir retardateur (Fargette. C.

1995)

Certains auteurs ont montré que la période d’abattage affecte la nature et la teneur en
extractibles. Par exemple, Biblis a déterminé que les temps de prise du ciment hydraté en
présence d’aubier coupé au printemps sont supérieurs a ceux observés avec le méme bois «
southern pine » coupé en hiver (Biblis EJ, 1968) Ceci a été expliqué par les sucres présents en

plus grande quantité dans la séve de printemps.
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A I'heure actuelle, pour comprendre le mécanisme précis de I'effet inhibiteur du bois sur
I'hydratation du ciment plusieurs recherches ont été réalisées. D’apres Reading, le milieu
cimentaire alcalin attaque les hémicelluloses de bois et les convertit en oligosaccharides
solubles qui inhiberaient le durcissement du ciment (Reading.T.J 1985)Miller et Moslemi, ont
proposé deux mécanismes. Premiérement, les extractifs composés de divers composés
organiques forment des complexes avec les ions métalliques présents dans la solution de
ciment. Cela diminue la concentration d'ions Ca?* dans le ciment et perturbe éventuellement
I'équilibre de la solution, ce qui retarde le début de la nucléation du gel Ca(OH). et CSH
((Miller, D.P., Moslemi 1991), Un autre mécanisme suggéré est que les composés organiques
forment une fine couche d'adsorption a la surface du ciment et ralentissent le processus

d'hydratation.

. La Conductivité thermique des mortiers et les techniques de mesures

VI.1.Introduction

La croissement énergétique dans le monde, et le besoin d’améliorer le niveau de vie, ont
suscité I’industrie du batiment a améliorer les propriétés thermiques des matériaux de
construction. L’isolation thermique est la technologie la plus efficace pour optimiser les
problemes énergetiques dans le secteur du batiment, mais le transfert thermique en béton est
compliqué et plusieurs facteurs influent sur leur conductivité thermique tels que les agregats,

la porosité et le degré d’humidité.
V1.2.Modes de transfert thermique

Par définition la température est la vitesse d’agitation des particules élémentaires de la
matiere et on appelle un transfert thermique 1’échange de chaleur entre deux corps de

températures différentes. Il existe 3 grandes familles de transfert de chaleur qui sont : la

conduction, la convection et le rayonnement.

e La conduction

Le transfert de chaleur par conduction traduit 1’échange d'énergie (chaleur) par propagation

a I’intérieur d‘un solide sans déplacement de matiére, il concerne les solides et les fluides.
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e Par convection

Le transfert de chaleur par convection s’effectue entre un solide immobile et un fluide qui
traverse la paroi de ce solide. Les molécules directement au contact d’une surface solide
absorbent ou cédent la chaleur suivant les températures respectives de la surface et des fluides.

Ce mécanisme de transfert s’effectue par la loi de newton.
e Par rayonnement

Ce mode de transfert s’effectue entre deux corps séparés (émetteur et récepteur) par

émissions des ondes.

V1.3.Quelques techniques de mesure de la conductivité thermique
Plusieurs méthodes, expérimentales et théoriques peuvent étre utilisées pour mesurer la

conductivité thermique des matériaux d’isolation dans le domaine du batiment.

V1.3.1.La méthode de la plaque chaude gardée

La plaque chaude gardée est un appareillage qui permet de mesurer la conductivité
thermique et la résistance thermique. Le flux de chaleur thermique est constant avec les plans
isothermes parall¢les a travers deux éprouvettes du matériau situées de part et d’autre de la
plaque chaude gardée. Cette méthode est appliquée pour les matériaux homogénes et les
mélanges granuleux compacts avec une granulométrie sensiblement continue. L’inconvénient
majeur de cette méthode est que le montage est trés délicat a réaliser et le temps

d’expérimentation est trés long (18 heures).

V1.3.2.La méethode dite des boites

L’appareil est constitu¢ d’un thermostat qui maintient une basse température, d’une ou
plusieurs boites (jusqu’ a trois) revétues sur leurs parties internes d’'un matériau dont on connait
parfaitement le coefficient d’échange thermique et comportant sur leurs faces supérieures un

film chauffant et son alimentation est reliée a une console de mesure.

V1.3.3.Méthode de CT-METRE

Pour notre étude, nous avons utilisé un appareil de mesure disponible au niveau du Centre
National d’Etudes et de Recherches Intégrées du Batiment (CNERIB) dit CT METRE
(Chapitre 11).
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Le CT METRE se compose de deux éléments :

e L’organe de commande, chargé de générer la puissance de chauffe et d’interpréter la
courbe d’élévation de température induite dans le matériau a tester,

e La sonde chargée de transmettre la puissance de chauffage et de recueillir la
température induite.

Cet appareil est congu pour évaluer les caractéristiques thermiques de matériaux solides tels
que la brique, la terre, le béton cellulaire ou le bitume.

V1.4.La conductivité thermique des mortiers et des bétons
La conductivité thermique des bétons et des mortiers dépend de plusieurs facteurs :

e Le type du ciment,

e Le pourcentage de granulats fins

e Le rapport E/C,

e Latempérature

e [’état d’échantillon (sec ou humide)

(KooK-Han et al,2003) ont montré que le pourcentage des granulats et I’humidité sont les
deux facteurs principaux qui affectent la conductivité thermique et que les granulats fins
donnent une faible conductivité thermique du fait que les agrégats fins sont uniformément
distribués dans la matrice. Ils ont constaté également que I’augmentation de la température et
le rapport E/C contribuent a la diminution de la conductivité thermique. En autres ainsi que la
substitution des ciments par les cendres volantes diminue le coefficient de la conductivité

thermique.
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Chapitre II : Etude expérimentale des composites a base de
bois d’Eucalyptus Camaldulensus Dehn et du coulis de ciment.

I. Matériels et Méthodes

L’addition de bois dans la matrice cimentaire impose une bonne connaissance du processus
d’hydratation du ciment en présence du bois et le comportement physique et mécanique de ces

matériaux.

Ce chapitre présente ’ensemble des techniques mises en ceuvre pour évaluer la cinétique
d’hydratation du ciment en présence de bois d’eucalyptus Camaldulensis Dehn :
conductimétrie, calorimétrie isotherme, analyse thermique (TG-DTG) sont utilisées. Les
différentes méthodes classiques d’études des propriétés mécaniques des composites cimentaires

élaborés, sont également présentées.

Il. Matériaux utilisés:
1.1. Le Ciment portland:
11.1.1. Données fournies par le cimentier :
Le ciment utilisé le CEM I 52,5 (norme NA442/2013), est fabriqué par LAFARGE a 1’usine
de Sour el Ghozlane (Bouira). La composition chimique élémentaire fournie par le cimentier
est consignée dans le tableau 4. Ce ciment est obtenu par le mélange de clinker broyé avec le

gypse, dans des proportions tres précises. Ce produit convient : pour les grands travaux

nécessitant une haute résistance avec un délai de décoffrage court.

Tableau 4:Composition élémentaire du ciment CEM 1 donnée par le cimentier (LAFARGE)

Oxydes SiO2  AlO3 Fe2O3 CaO MgO SOs3 CaOL KO0 NaO

% 21.27 454 4.06 63.42 2.68 198 1.64 0.59 0.10
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11.1.2. Bois d’Eucalyptus Camaldulensis Dehn

Le matériel végétal est issu d’un arbre de bois d 'Eucalyptus Camaldulensis Dehn, provenant
de la forét d Alksar a Bejaia. Aprés abattage de I’arbre et trongonnage a la scie a chaine en
troncons de 1 meétre de longueur (Figure 12) ; ces derniers sont transportés a 1’Entreprise
Transbois de Bejaia ; pour étre écorcés manuellement et broyés a I’aide d’un broyeur industriel
(Figurel3).

Figure 12 : Le tronc d’arbre de bois Figure 13:Le broyeur industriel utilisé
d’Eucalyptus Camaldulensis Dehn. a I’entreprise du trans bois de Béjaia

Apreés le broyage ; la poudre de bois obtenue, est tamisée, manuellement a travers différents
tamis en récupérant la poudre de granulométrie > 400 um ; ensuite la poudre a été étuvee

pendant 48 h a la température de 103 £2°C.

11.1.3. Réactifs:
Les produits chimiques utilisés dans cette étude sont présentés dans le tableau 5. Ce sont

les produits de traitement chimique de bois et de de I’arrét d'hydratation.
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Tableau 5:Les différents réactifs utilisés

Formule Masse molaire (g/mol)
Acides: acide acétique CH3COOH 60.05
Base : Soude NaOH 40.00
Alcool : propanol-2 C3Hs O 60,1
Diethyle Oxyde (C2Hs)20 74,12
I11. Méthodes expérimentales
.1 Preparation et traitement de la poudre de bois :

Apreés le broyage et le tamisage, le bois d'eucalyptus a été utilisé sou trois forme.
e Le bois deucalyptus naturel.
e Le bois d'eucalyptus traité thermiquement a I'eau bouillante.
e Le bois d'eucalyptus traité chimiquement par NaOH.

I11.1.1. Traitement thermique a I’eau bouillante :

Pour réduire 1’incompatibilité entre la matiere végétale et la matrice cimentaire, différentes
recherches bibliographiques avaient opté pour le traitement du renfort. Une des stratégies
d’amélioration de I’adhésion bois-ciment est le traitement thermique. Ce traitement consiste a
la mise en ébullition de la poudre de bois d’eucalyptus dans un récipient pendant quatre heures,
puis égoutté et rincé a I’eau abondante afin d’éliminer les substances organiques libérées par le

bois en présence d’eau.

111.1.2. Traitement chimique par NaOH :

La poudre de bois est immergée durant 6 h dans une solution alcaline a 5% de concentration.
La solution est préparée par dissolution de 50g de pastilles d’hydroxyde de sodium NaOH dans
llitre d’eau distillée. A des concentrations plus élevées le traitement provoque une rupture de
la chaine cellulosique ce qui entraine la dégradation des propriétés mécaniques. La
neutralisation de I’effet de la soude caustique (NaOH) sur la poudre de bois nécessite le ringage

avec de I’acide acétique dilué puis avec de I’eau distillée.
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Enfin la poudre de bois est séchée a la température ambiante pendant 24 h et étuvées a

103° C jusqu’a la stabilisation de sa masse

1.2 Suivi d’hydratation en milieu concentré
I11.2.1.Microcalorimétre isotherme
Cette technique permet de mesurer le dégagement de la chaleur lors des réactions
d’hydratation du ciment. L’appareil utilisé est un biocalorimetre (B.C.P. Arion), constitue de
deux fluxmetres semi-conducteurs et un écran thermo régulé, permettant de manipuler d’une
maniére isotherme a 25°C (Figure 14). L’appareillage est équipé d’un moteur électrique
permettant ’agitation de 1’échantillon par I’intermédiaire d’une pale. Un systéme d’acquisition

affiche le flux de chaleur dégagé en fonction du temps d’hydratation.

L’échantillon est obtenu par gachage de 50g de ciment avec 20 ml d’eau (rapport Eau/Ciment
=0.4). Lateneur de la poudre du bois varie de 5%,10%,15% ; 20%. Puis le mélange subit un
malaxage de 300 tr/mn pendant 3 mn a I’aide d’un malaxeur de paillasse ; équipé d’une pale
d’agitation. Une partie de ce mélange est introduite dans une cellule en aluminium.
L’échantillon est ensuite pesé, a t=5 mn, la cellule est insérée dans le calorimetre. La masse
réelle de ciment sera calculée pour déterminer ultérieurement la chaleur dégagée en joules par

gramme (J/g).

La méthode calorimétrique renseigne de maniere globale sur la vitesse d’hydratation du

ciment. Le détail du mécanisme est étudié par analyse thermogravimétrique

Puits d’introduction

Agitateur m m
]
Piéce en
é Téflon
N e Ecran régulé
— o
T
Ciment +
HO — — | L
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7
Cellule B

échantillon

A

Bloc de référence

Figure 14:Schéma du calorimétre et de la préparation de 1’échantillon
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I11.2.2.Préparation de la pate

La péate de ciment est préparée avec un rapport E/C constant (E/C = 0,4), puis malaxage
selon lanorme EN 196-1 a I’aide d’un malaxeur CAD MLX60 ; pour homogénéiser le mélange
ciment-poudre du bois (% massique B/C = 10 % et 20 %). La pate est ensuite déposée dans des
cubes en PVC et stockée dans un dessiccateur a 20°C saturé en vapeur d’eau. Les cubes sont
cassés et broyés aux instants souhaités. L hydratation a ensuite été stoppée a différents temps
de cure (2 h, 4 h, 8 h, 24 h et 48 h) par échange de solvant. L’échantillon est d’abord démoulé,
broyé puis immergé dans 50 ml d’isopropanol pendant 15 min. L’ensemble est ensuite filtré
sous vide puis rincé a I’aide de 20 ml d’isopropanol et 20 ml d’éther. Le retentat est étuvé durant

24 h a 40 °C et broyé a 100 um. Ces échantillons seront utilisés pour ’analyse thermique.

111.2.3.Analyse thermogravimétrie (ATG):

Le dispositif est (SETARAM TG 92-1618) constitué d’une thermobalance. Les analyses sont
réalisées sous un flux d’argon sur une masse d’échantillon d’environ 1,58 + 0,4 mg. Le principe
consiste a enregistrer les pertes de masse dans un domaine de températures compris entre 30°C
et 900°C, ainsi que les transformations endothermiques et exothermiques d’échantillons. Les
phénomenes endothermiques correspondent a des pertes d’eau libre ou de 1’eau liée ou a une

décarbonatation.

Les décompositions des phases contenues dans les matériaux cimentaires dans la plage de
température 30-900 °C sont les suivantes :de 30-105 °C : évaporation de 1’eau libre et de ’eau
physiquement adsorbée a la surface des hydrates. Les deux premiers pics a 110-170 °C
correspondant respectivement a la décomposition de I’ettringite du gypse. La quantification de
ces deux phases ne sera effectuée que pour des durées inférieures a 8h. Apres cette échéance,
le pic de décomposition des CSH intervient et chevauche celui de I’ettringite. Les pics suivants
a 450-550 °C et a 600-900 °C correspondant respectivement a la déshydration de la portlandite
et décarbonatation du carbonate de calcium. Cette étude permet de réaliser une analyse
quantitative des hydrates cimentaires en présence de poudre de bois en fonction de temps

d’hydratation afin de les comparer avec 1’échantillon témoin.
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Figure 15:Analyse thermique du ciment témoin CEMI

Sur la courbe DTG, selon SILVA et al.(Silva et al. 2002) Les pourcentages massiques de

portlandite et de carbonate de calcium sont calculés a partir des formules suivantes :
QuecH™(Q% H20) /MH20xMch Quicacos™(Q% C02)/MCO2xMCaCOs3

Q%20 et Q%co2 représentent respectivement la perte de masse d’eau et de CO2 (en %), Mu2o,
McH, Mco2 et Mcacos les masses molaires de 1’eau, de la portlandite, du CO; et du carbonate de

calcium.

1.3 Suivi d’hydratation en milieu dilué par mesure conductimétrique

La théorie pour réaliser les expériences de conductimétrie est donnée en annexe B

Une cellule a double enveloppe remplie d’eau, constituée de trois électrodes circulaires en
inox est reliée a un conductimétre CDM 210 (Radiometer). Avant chaque manipulation la
cellule est étalonnée a I’aide d’une solution KCl a 0,1mol/L (A = 12,88mS/cm) et thermo statée
a 25°C ; la suspension est maintenue continuellement sous agitation magnétique. L’appareil est
relié a un systéme d’acquisition qui permet de suivre et d’enregistrer en fonction du temps

I’évolution de la conductivité de la suspension de ciment.

A T’aide d’une fiole jaugée on prépare 100 ml du I’eau distillée thermostatée a 25°C ; et on

’introduit dans la cellule. L’essai se fait en milieu dilué avec un rapport Eau/Ciment =20. Aprés
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I’acquisition, on insére 5g de ciment dans la cellule préalablement remplie de 100 ml d’eau
distillée. Pour déterminer I’influence du bois, on introduit différents pourcentages massiques
en bois compris entre 5 et 30 %. Avant son introduction dans la cellule de mesure, le ciment et

le bois sont homogénéisés a 1’aide d’un turbulat.

La technique suivie est classique pour caractériser le ciment. De nombreux auteurs, 1’ont
utilisé : Maximilien et al (Maximilien, P, and Chabannet 1997), GRANDET et al (Grandet
1985),GOVIN et al (Govin et al. 2005)La figure 16, montre 1’évolution de la conductivité du

ciment dans le milieu dilué.

Croissance libre Croissance limitée par la diffusion
-
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A
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2 des espéces
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Temps (h)

— Conductivité pH

Figure 16:Identification des différentes parties des courbes conductimétriques et pH lors de
I’hydratation (Comparet et al. 1997)

L’analyse graphique montre une augmentation instantanée de la conductivité qui indique la
dissolution des différents constituants du ciment. Dans un deuxiéme temps, un infléchissement
intervient sur la courbe de conductivité ce qui représente la germination de CSH et I’ettringite.
Les silicates de calcium hydratés vont se former en périphérie des grains anhydre, ils
apparaissent de maniére ponctuelle. A partir de ce moment, la conductivité augmente trés
lentement puis s’accélére. La croissance est limitée par le nombre de germes, on est dans un
régime de croissance libre, lorsque la surface est saturée ; la croissance devient limitée par la
diffusion. Lorsque la sursaturation par rapport a la portlandite est atteinte, la portlandite
précipite et la conductivité chute. Une compétition entre la dissolution des grains anhydres et

la précipitation des hydrates entraine une diminution progressive de la conductivité (Figure 17).
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Figure 17:Schéma de 1’hydratation du ciment en milieu dilué

IV. Caractérisation mécanique des composites bois d'eucalyptus-ciment

V.1 Preparation des échantillons:

Avant d ‘élaborer les composites, la poudre de bois d'eucalyptus a été étuvée a une
température 103 & 2°C, jusqu’a la stabilisation de la masse, les composites bois-ciment ont été
confectionnés sur la base de la masse volumique réelle de la poudre de bois qui est de ’ordre
de 1260 kg/ m®.

Tableau 6:Formulations pour de composite bois-ciment.

CEMI C+5% C+10% C+15% C+20%
Ciment () 1500 1425 1350 1275 1200
Eau (g) 600 600 600 600 600
Bois (g) 0 75 150 225 300

Les composites bois-ciment ont été¢ formulés avec différentes teneurs en bois 0,5,10,15,20%
(Tableau 6). Conformément a la norme NF EN 196-1 des échantillons de forme prismatique
40x40x160 (mm) sont fabriqués et démouler aprés 24 h, les éprouvettes sont conservées dans

I’eau a 20°C = 01°C jusqu’a la réalisation de 1’essai mécanique.

V.2. Caracteérisation mécanique en flexion 3points et en compression
Les essais mécaniques ont réalisé sur la machine d’essai universelle Zwik/Roell (Toni

Technique) ; au laboratoire GICA de la cimenterie de Sour ElI Ghozlane. Les résistances a la
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flexion et & la compression des composites ont été évalués selon la norme européenne EN 196-
1. Des éeprouvettes de dimension 40 x 40 x 160 (mm) ont été testées apreés 2, 7, 28 jours de
durcissement & I'eau Pour chaque formulation de mélange examinée, les valeurs obtenues

correspondent & la moyenne de trois essais.

L'essai de flexion trois points (Figure 18) a eté réalise en premier lieu, suivi de I’essai de
compression (Figure 19), effectué sur les demi-prismes issus de I'essai de flexion. L’essai de

résistance a la compression de chaque échantillon a été réalisé, et les résultats ont été moyennés.

Figure 18:montage de flexion 3 points (Laboratoire GICA Sour El Ghozlane).

La contrainte de flexion et la contraite de compression sont données par les formules suivantes.
Rf = 1.5 % FL/bh?
Rc = Fc/S

F: la force appliquée (Newton)

L : la distance entre les appuis (millimetre)

h et b : respectivement la hauteur et la largeur de I’éprouvette (millimetre).

Rc : la résistance a la compression (méga pascals)

Fc : la charge maximale a la rupture (newtons)

S: Est I’aire des plateaux (40mm x 40mm).
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Figure 19:Montage de I’essai de compression (Laboratoire GICA Sour El Ghozlane)..

V. La Densité apparente des composites bois-ciment

La densité apparente des composites bois-ciment d'Eucalyptus a été déterminée par le
rapport de la masse du 40 x 40 x 160 mm au volume apparent aprés la cure de 28 jours (20°C,
RH = 98%) et le séchage a I’étuve a 103 + 2°C, jusqu’a masse constante. Ensuite, les
échantillons ont été refroidis dans un dessiccateur et pesés sur une balance analytique avec une
sensibilité de + 0,01 g. La masse de chaque échantillon a été déterminée en calculant la moyenne
arithmétique de trois essais. Les dimensions des spécimens ont été mesurees a l'aide d'un pied
a coulisse numérique avec une sensibilité de £ 0,001 mm. La densité (D) a été calculée a l'aide

de I'équation suivante :

M
D=—"
Vo

OU My est le poids sec (g) et Voest le volume sec (cm®) de I'échantillon.

V1. Essai d’absorption par capillarité
Le but de cette expérience est de déterminer la capacité d’absorption d’eau du matériau
composite ciment - bois d’eucalyptus. Cette expérience est réalisée conformément a la norme
EN 480-5. Des éprouvettes prismatiques 4 x 4 x 16cm préalablement séchées a 1’étuve jusqu’a
un poids constant. Le principe consiste a poser la section transversale de 1’éprouvette en contact
avec I’eau sur une durée de 90 minutes dans un récipient ou la profondeur d’immersion a été

maintenue constante durant I’expérience.

B ———————————————
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Figure 20:Dispositif expérimental de I’essai d’absorption par capillarité (Merabti ,2005)

VII. Essai d’absorption d’eau par immersion

L’essai d’absorption d’eau par immersion a été effectué sur des éprouvettes 4x4x16 cm
préalablement séchées a 1’étuve jusqu’a la stabilisation du poids, ensuite les immerger dans
I’eau pendant 24 heures. Cette expérience a été réalisée sur trois échantillons, la moyenne
arithmétique de trois résultats caractérise la valeur du coefficient d’absorption d’eau par
immersion. Pour chaque échantillon du matériau composite, on calcule le coefficient

d’absorption d’eau par la formule suivante :

Avec :
A: absorption (%)
Ms : masse de I’éprouvette seéche (Q)

Ma : masse de 1’éprouvette aprés saturation (g).

VIIL. Essai thermique sur le matériau composite
Pour réaliser cette expérience nous avons utilisé le CT-METRE qui permet de mesurer
le coefficient de la conductivité thermique A du matériau composite ciment-bois

d’eucalyptus. L’essai est effectué sur des éprouvettes de dimensions 8x4x16cm,
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conservées dans une étuve pendant 24 heures & une température de 103°C. La
détermination de la conductivité thermique A se fait entre deux échantillons. Le nombre
d’éprouvettes confectionnées pour chaque composition est de quatre, et la moyenne des

résultats trouvés est la valeur retenue de I’essai.

Figure 21: Appareil CT-METRE de mesure de la conductivité thermique (CNERIB
Souidania)

IX. Vitesse de propagation des ondes ultrasonores

Le module d’élasticité dynamique des composites a eté estimé de facon indirecte par une
mesure de la vitesse de propagation des ondes ultrasonores, conformément a la norme NF EN
12504-4. Le principe vise a déterminer la vitesse de propagation des ondes ultrasonores a
travers le matériau élaboré. Les ultrasons sont des vibrations qui se propagent sous forme
d’ondes, produisant un champ sinusoidal de contraintes mécaniques. La vitesse de propagation
de l'onde ultrasonore est mesurée entre deux capteurs piézoelectriques (un émetteur et un
récepteur), mis en contact avec I'échantillon a chagque extrémité. Cette vitesse peut étre reliée

au module élastique dynamique (Egyn) du matériau a 1’aide de 1’équation suivante :

1-v)(1-2v)
 a-v)

Avec pqg la masse volumique séche du matériau (kg.mq)

Eqyn = pa - Vp2

Vp : la vitesse de propagation (m/s).

v . le module de Poisson, couramment pris entre 0,2 et 0,3
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Chapitre III : Caractérisation des matieres premieres

Ce chapitre est consacré a la caractérisation des matiéres premieres utilisées dans notre
recherche. Il est indispensable de connaitre la composition chimique du ciment et les

caracteristiques physico-chimiques du bois pour élucider les mécanismes d’interaction.

I. Leciment:
1.1, Analyse par spectrométrie de fluorescence X

La spectrométrie de fluorescence X est la technique utilisée pour déterminer la composition
en oxydes du lot de ciment. Les teneurs sont présentées dans le tableau 7- Les résultats obtenus,

sont a comparer avec ceux fournis par le cimentier (voir chapitre 11).

Tableau 7:Composition élémentaire du ciment CEM 1 déterminée par fluorescence X
(comparaison avec les valeurs du cimentier).

Oxydes | SiO2 | Al2O3 | Fe2O3 | CaO | MgO | SO3 | CaOL | K20 | Na20

Résultats | 21.32 | 454 | 406 | 6349 | 271 | 198 | 1.67 | 0.65 | 0.12
obtenus
%

Valeurs | 21.27| 454 | 4.06 [63.42| 268 | 198 | 164 | 0.59 | 0.10
du
cimentier

%

On constate qu’il y a une légere différence avec les résultats de la cimenterie, observée sur
les oxydes SiO2 . CaO , MgO , CaOL , K>O , Na2O . A partir de la teneur des oxydes, il est
possible de déterminer la composition minéralogique du ciment qui est basée principalement
sur les équations de Bogue. Ce dernier a développé une formule qui permet de calculer la
composition en minéraux principaux C3S, C2S, C3A et C4AF (composition minéralogique)
d’un clinker ou d’un ciment a partir de sa composition chimique En se basant sur certaines
hypotheéses :

e Toutes les réactions chimiques dans le four sont complétées.

e Tout le fer se combine avec I’alumine pour former le C4AF.

e Toute I’alumine se combine avec la chaux et avec le fer pour former le C3A et le
C4AF.
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e Toute la chaux se combine avec le fer, ’alumine et la silice pour former le C4AF,
le C3A, le C2S et le C3S.

e La chaux combinée est la différence entre la chaux totale et la chaux libre. La
substitution élémentaire dans les phases cristallines est négligée.

e Tout le SOz provient du gypse. (Le Borgne. 2010).
C35=4.071C-7.6025-6.719 A-1.430 F — 2, 85 (SO3).
C25=8.602S +5.068 A+ 1.079F-3.070C
C3A=2650A-1.692F

CAAF =3.043 F

Tableau 8:Composition des phases potentielles par la formule de Bogue (Taylor .1990) .

C3S C2S C3A C4AF
Teneur en 53.52 20.63 5.16 12.35
ciment (%)
FRX 53.32 23.39 5.16 12.35
1.2. Analyse de granulométrie :

La distribution granulométrique des particules de ciment Portland ont une grande influence
sur la cinétique d'hydratation, le développement de la microstructure et les propriétés des
matériaux a base de ciment (Bentz. 2008). L’influence de la granulométrie sur la résistance du
ciment montre que la résistance a la compression augmente avec la finesse, et les ciments
présentant une distribution granulométrique étroite ont une résistance supérieure a celles
présentant une distribution granulométrique étendue.

La granulométrie laser est la technique utilisée pour mesurer la taille des particules de
ciment. Cette méthode est basée sur la théorie de Fraunhofer, qui décrit la partie de la déviation
de la lumiere qui résulte de la diffraction. Le granulométre utilisé est un Mastersizer 2000 qui
mesure des tailles comprises entre 0.2 et 2000 um. Selon Fraunhofer, l'angle de diffraction est
en fonction de la taille des particules. Plus la particule est petite, plus l'angle de diffraction est
grand. Pour les particules inférieures a 10 um, la théorie de Mie doit étre appliquée.

Des vagues successives d’ultrasons sont appliqués pendant des périodes de plus en plus
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longues et des puissances croissantes afin de vérifier la présence d’éventuels agglomérats.

Lorsque I’échantillon est soumis a des vagues d’ultrasons allant de 25% jusqu’ a 30 %.0On
remarque que le pourcentage volumique des grosses particules diminue légérement et se répartit
sur I’ensemble des plus petites particules. Les ultrasons appariés casser les plus gros agrégats

présents dans le ciment anhydre. Le diamétre médian des particules est égal a 8.50 £ 0.16 um.

4.5
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1
0.5

volume (%)

0 —— IV T T T TTTTT T T T T TTTT1T T T T T TTTTT .l T
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taille des particule (um)

Figure 22:Détermination de la taille des particules par granulométrie laser

Il. Bois d’Eucalyptus Camaldulensis Dehn

La matiére végétale choisie pour cette étude est le bois d’eucalyptus Camaldulensis Dehn.
Ce type de bois est largement disponible en Algérie. C’est un arbre a croissance rapide et son
bois peut étre utilisé dans plusieurs domaines (bois de feu, piquets, poteaux, outils et pate a
papier...). Ce bois provenant d’Australie, a été introduit en Algérie en 1857 pour assainir les
terrains marécageux. Les plantations se situent dans les régions Est (EL-Kala, Annaba,
Skikda) ; au centre (Tizi- Ouzou et Bainem) et a I'Ouest (Mostaganem). En 2020, une superficie
forestiere de 880 ha a été consacrée pour la production de bois d’eucalyptus, cette opération,
s’inscrivant dans le cadre de l'extension de la production forestiére et l'exploitation du bois

(Source DGF).

A partir de la trituration du bois d’eucalyptus par broyage, on obtient une poudre de bois de

granulométrie bien définie, qui servira & nos essais sous trois formes : le bois a I’état naturel, bois
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traité a I’eau bouillante et le bois traité chimiquement par NaOH. Les procédés de traitement

utilisés sont présentés au chapitre 11. Page 44

1.1 Caractérisation du bois d’eucalyptus :
Dans cette partie nous allons décrire les différentes caractérisations ainsi que les techniques

et les méthodes suivies :

e Caractérisation chimique : détermination des principaux constituants de la poudre
de bois d’eucalyptus

e Caractérisation physique : granulométrie, densité (annexe C), taux d‘absorption
d'eau (annexe D).

e Caractérisations structurales : infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF),

I1.1.1. Caractérisations chimiques

11.1.1.1. Teneur en eau et matiéres volatiles
La teneur en eau et en matiere volatiles correspond a la perte de masse subie par I’échantillon
apres séchage dans une étuve a 103 £2°C jusqu’a la stabilisation de la masse pendant 3 heures.
Selon la norme francaise NFVV03903, la teneur en eau et en matiéres volatiles (notée H) est

exprimee par :

H = [(mi-m2)/(mi-mg) ] X 100

mo (@) : tare du creuset ,

my(g) : masse du creuset et de la prise d’essai avant chauffage,

m2(g) : masse (creuset+résidu) apres chauffage jusqu’a poids constant.

A partir de I’expression de la teneur en eau, la teneur en matiéres seche est exprimée par :
Ms =100-H=(my-mo)/(m1-mo) %10

D’aprés les résultats de la caractérisation chimique, le pourcentage en matiere séche est de
86%.
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11.1.1.2. Détermination des taux des constituants extractibles

Afin de déterminer la composition chimique de la poudre de bois d’eucalyptus une chaine
d’extractions par soxhlet ont permis d’isoler les différents composants contenus dans le

matériau tels que : pectines, graisses et cires, hémicelluloses et lignines.

e Extraction au Soxhlet

Cette technique permet de faire I'extraction par solvant continue d'une espéce chimique
contenue dans une poudre solide. L’extracteur (Soxhlet), contient une cartouche remplie de

résine ou d’un filtre solide fixé sur un ballon contenant le solvant d'extraction.

10
1.Agitateur magnétique
2. Ballon a col rodé 5
. Retour de distillation
11

. Corps en verre

. Filtre

. Haut du siphon
. Sortie du siphon
8. Adaptateur
d'expansion

9. Condenseur

10. Sortie de I'eau

~N o O bW

Figure 23: Schéma d’un extracteur de Soxhlet

Le principe consiste a chauffer le solvant extraction, les vapeurs passent par le tube puis
condensent dans le réfrigérant, Le solvant condensé s'accumule dans l'extracteur jusqu'a

atteindre le sommet du siphon, et provoque le retour du liquide dans le ballon (Figure23),
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accompagné des substances extraites. A la fin de I’extraction, 1’essentiel des molécules a

analyser est transféré dans I’extrait.
Les étapes d’extraction de la poudre de bois d’eucalyptus sont les suivantes :

e Eliminer les graisses et les cires ,15 g de poudre de bois d’eucalyptus sont extraites par
400mL d’éthanol a 80% durant 2 heures.

e Eliminer les sucres libres par de ’eau a 100°C pendant 2 heures.

e Séchage pendant 12 heures a 103 £2°C pour déterminer la masse d’extractibles.

e Elimination des pectines par de 1’eau & 100°C pendant 10 min, puis par une
solution aqueuse d’oxalate d’ammonium a 1% en masse durant 2h.

e Dégrader la lignine dans un mélange de chlorite de sodium et d’acide acétique

glacial durant 1 h.

e Eliminer les hémicelluloses par une solution de potasse & 25% pondant 4h.

Apres extraction a la soude, le résidu cellulosique est estimé comme suit :

% cellulose = 100% - X% (cirestgraisses+pectines+lignines+hémicelluloses).(Barbat.A..
2009)

11.1.2. Caractérisation physique
11.1.2.1. Lagranulométrie.

Dans toutes les expériences le bois d’eucalyptus est utilisé sous forme de poudre. L’analyse
granulométrique par tamisage est la méthode suivie pour déterminer et observer les différents

diametres des particules de bois. Les résultats obtenus sont regroupés dans le tableau 9:
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Tamis | Refus cumulé | Refus cumulé | Tamisat
(mm) | (9) (%) (%)
2 0 0 100
1.25 6 0.66 09.34
0.63 716 97.55 2.45
0.31 825 01.66 8.34
0.16 873 97 3
0.063 877 08.55 1.45
Fond 897 100 0
110
100
90
—~ 80
S 70
= 60
E 50
40
ﬁ 30
20
10
0 '_./\
0 0.5 1 1.5

Diamétre des tamis en (mm)

Tableau 9: Les résultats de I’analyse granulométrique des particules de bois d’eucalyptus.

Figure 24:Courbe granulométrique des particules de bois d’eucalyptus.

e Module de finesse

Suivant la Norme NFP18-540, module de finesse : C’est le centieme de la somme des refus

cumulés (exprimé en pourcentage de poids) aux différents diametres des tamis. Le module de
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finesse est une caractéristique importante qui influence 1’hydratation du composite.

B (Somme des refus au tamis 0.06,0.16,0.31,0.63,1.25,2)

M.F 100

o _ (9855 +97 +91.66 +97.55 +0.66) _

100 3.85

Afin d’éviter ’influence de la taille des particules sur la réactivité entre le bois et le ciment, la

poudre de bois a I’état naturel et traitée, sont tamisées a une granulométrie > 400 pum.

11.1.3. Caractérisation structurale
11.1.3.1. Analyse par spectrométrie infrarouge
La spectrométrie infrarouge est une des techniques les plus utilisées pour I’identification des
molécules organiques et inorganiques a partir de leurs proprietés vibrationnelles. Cette
technique a été utilisée pour analyser I'influence des traitements telS que I’acétylation,

retification...sur la composition chimique de bois.

Le principe de la spectroscopie infrarouge (IR) repose sur lI'absorption de la lumiére par la
plupart des molécules dans la région de I'infrarouge et en convertissant cette absorption en
vibration moléculaire (déformation, élongation) qui correspond spécifiqguement aux liaisons
présentes dans la molécule. L’analyse entre rayonnement incident et transmis a travers
I’échantillon permet de déterminer les principales fonctions chimiques présentes dans

I’échantillon.

L’analyse du bois a I’état naturel et des bois traités a 1’eau bouillante et par NaOH, est
réalisée sur un spectrometre a transformée de Fourier assisté par un micro ordinateur. Les

résultats obtenus par spectroscopie infrarouge sont présentés dans les figures 25.

On observe une large bande centrée sur 3335cm™, correspondant aux vibrations des groupes
O-H. Les deux types de traitement on réduit I’intensité du signal. La bande & 2926 cm™ est
attribuée aux étirements asymétriques de liaison C-H. La bande 1720 cm-! traduit I’existence
des groupements carbonyle (C=0) caractéristiques des hémicelluloses. La bande & 1560 cm™

correspond a des groupes C=C conjuguées des systémes aromatiques caractéristiques de

lignine. La bande 1411cm™ montre existence des pectines, de lignine et de I’Hémicellulose.
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D’apres la figure 25, le traitement a I’eau bouillante et le traitement alcalin ont modifié

I’intensité du signal (IR).

L’intensité de signal de bois traité a 1’eau bouillante est presque similaire au signal de bois
naturel. On remarque une diminution de I’intensité de la bande caractéristique de groupement
O-H. Comme les trois principaux polymeéres présents dans le bois possedent des groupements
OH, donc on ne peut pas attribuer cette diminution a la dégradation d’un des constituant de
bois.
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Figure 25: Spectres infrarouges de 4000cm-1 a 800cm-1 du bois d’cucalyptus naturel, traité a

I’eau bouillante, traité¢ par NaOH

Le principal effet de traitement alcalin sur la poudre de bois d’eucalyptus est la diminution
de I’intensité du signal des groupements carbonyles C=0 caractéristique des hémicelluloses, ce
qui a été expliquer par une hydrolyse partielle des hémicelluloses en milieu alcalin et qui
engendre la rupture des liaisons C-O-C entre deux monomeres, la solution devient riche en
oligosaccharides de poids moléculaires inférieurs et libérerait des sucres simples sous leur
forme acide. Le traitement alcalin nettoie la surface des fibres en dégradant leurs constituants
amorphes tels que les graisses, les cires ainsi que les polysaccharides (lignines, hémicelluloses)
(Sedan 2007). Ces résultats sont similaire avec celle de D. Sedan (Sedan. 2007) en utilisant les

fibres de chanvre.
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Chapitre IV : Influence de la poudre de bois d’eucalyptus sur
I'hydratation de ciment

Il est reconnu dans le domaine des composites a renfort lignocellulosique, 1’extréme nocivité
des extractibles aqueux de bois sur le processus d’hydratation du ciment. Ce chapitre est
consacré a I’étude de I’hydratation du ciment en milieu concentré et dilué en présence de la
poudre de bois d’eucalyptus camaldulensus Dehn naturel et traité thermiquement a I’eau

bouillante ainsi que du bois traité chimiquement par NaOH.

Pour toute I’étude les composites contenant du bois naturel, traité thermiquement et bois

traité par NaOH seront nommés respectivement BN, BB, BTC.

I. Effet de bois sur le temps Caractéristique d’hydratation du ciment
1.1, Suivi d’hydratation par calorimétrie isotherme:

Plusieurs auteurs ont utilisé la calorimétrie pour étudier I’influence du bois ou les adjuvants
sur la cinétique d’hydratation du ciment. Na et al ,(2014) ont montré que le pouvoir retardateur
de la matiere lignocellulosique est lié a la dissolution des extractifs présents a la surface des
fibres ce qui altére I'hydratation du ciment, et provoque des retards considérables dans le temps
de solidification du ciment. Ainsi, Jongvisuttisun,(2018) a montré que l'ajout des pulpes

d'eucalyptus comme agents de durcissement interne peut légerement retarder la prise du ciment.

Le suivi d’hydratation par calorimétrie isotherme assure un suivi continu de la cinétique
d’hydratation et d’établir le pouvoir retardateur du bois en milieu concentrer (E/C=0.4).La
caractérisation du processus d’hydratation est baseé sur la méthode Sauvat et al.(1999) qui définit
3 temps caractéristiques de 1’hydratation du ciment : t1 correspond a la fin de la période
d’induction, t2 et t3 représentent les temps respectifs des 2éme et 3¢me pics. L’attribution de
ces 2 pics est encore controversée. Pour (( Bensted ,1987), le premier de ces pics est attribuable
a I’hydratation du C3S formant les CSH et la portlandite. Le second pic correspond a
I’hydratation de C3A qui conduit a la formation des aluminates de calcium hydratés (C-A-H).
Alors que (Sauvat,1999) a suggéré une attribution inverse de ces pics d’hydratation.
L’évolution de la chaleur dégagée est calculée par cumul des flux de chaleur, elle est

représentative du degré d’avancement de I’hydratation
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I.1.1. Influence de la teneur en bois d’eucalyptus sur ’hydratation du ciment

Afin d’évaluer I’effet du dosage en bois naturel sur I’hydratation du ciment, nous avons
effectué des mesures calorimétriques avec des concentrations massiques de 10% et 20%
(rapport B/C = 0%, 10%,20% et E/C=0.4). On remarque que le flux de chaleur est affecté par
la présence de bois d’eucalyptus (figure 26.a). La substitution du ciment par du bois naturel
conduit a la réduction du maximum de flux de chaleur dégagée mais également a une légere
accélération de ce dernier. L’accroissement de la période d’induction (temps t1) en fonction de
la concentration en poudre de bois est linéaire comme démontré par (Ramachandran et al
1992).L’existence d’une relation linéaire entre la durée de la période d’induction et la

concentration de la plupart des retardateurs.

—CEMI
10% BN
20% BN

Flux de chaleur (mw/g)

Temps (h)
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Figure 26: Evolution du flux de chaleur (a) et de I’énergie dégagée (b) au cours du temps en
fonction du dosage en bois naturel.

Le pic exothermigue maximal (t2) du coulis de ciment est atteint vers 236 min (soit environ
3.9 h) et correspond a I’hydratation des phases aluminates et silicates, suivi par la période de
décélération qui s’accompagne par une diminution de flux de chaleur due a la couche d’hydrates
formés autour des grains anhydres empéchant la diffusion de ’eau. En effet, le bois introduit a
réduit le temps (t2) qui a atteint 218 min pour 10% (BN), et 161 min pour 20% (BN). Cela
pourrait étre di aux sucres du bois qui catalysent la réaction entre le gypse et les aluminates
(De La Grée, G. D.et al,2017). Le méme phénomeéne a été observé par Delannoy (Delannoy, G.
et al.2020) avec du bois de chanvre. Le troisieme pic (t3) correspond a la déplétion des sulfates,
la présence du bois entraine un abaissement de I’intensité du pic et un retard de son apparition.

Le phénoméne s’amplifie avec le dosage en bois.

La chaleur cumulée en cours d’hydratation, indique le degré d’hydratation du mélange bois-
ciment. La figure (26.b) présente I’influence du bois sur I’évolution de 1’énergie dégagée lors
de I’hydratation du ciment. Celle-ci a été calculée par intégration du flux de chaleur. En général,
I’énergie libérée lors de I’hydratation du ciment est proportionnelle au degré d’hydratation.
Pour le ciment de référence, I’énergie dégagée apres 72 h d’hydratation est de 377 J/g. Cette

derniére est réduite en présence de poudre de bois.
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1.1.2. Influence de traitement a I’eau bouillante sur ’hydratation du ciment :
Afin de déterminer I'influence de traitement a 1’eau bouillante sur I’hydratation, les
conditions opératoires sont conservées, le rapport massique B/C est fixé a 10% et 20% avec un
rapport E/C =0.4.

On constate sur la figure (27a,27c), que le bois traité par 1’eau bouillante modifie la valeur
des temps t1, t2 et t3 par rapport au bois naturel. Une légére augmentation du temps t2 qui
correspond au maximum du flux de chaleur issu de I’hydratation des phases silicates et
aluminates. Il est respectivement égal a 3 et 4 heures pour les formulations a base de bois naturel
et 20 % du bois traité a I’cau bouillante, a la méme teneur en bois, le temps t2 est

continuellement décroissant et ne présente pas de maximum déterminable.
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Figure 27: a,c) Influence du bois traité par I’eau bouillante sur les temps caractéristiques de
I’hydratation, b, d) Quantité d’énergie dégagée.
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La figure (27b,27d) représente le cumul de la quantité de chaleur dégagée au cours de
I’hydratation. Durant les premicres heures d’hydratation (jusqu’a 2h) aucune différence n’est
observable entre les composites. A partir de ce délai la quantité de chaleur cumulée diminue.
Le traitement a I’eau bouillante ne semble pas apporter d’amélioration par rapport au bois
naturel. Cela peut étre attribué au degré d’incompatibilité entre le bois d’eucalyptus et le ciment
comme démonté par Wisky et al (Silva et al,2020) en étudiant du bois d’eucalyptus traité

thermiquement.

1.1.3. Influence de traitement chimique sur I’hydratation du ciment :
Afin d’évaluer I'impact du traitement chimique du bois par NaOH sur la cinétique

d’hydratation, les conditions opératoires précédentes sont conservées.
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Figure 28:a,c) Influence du bois traité par NaOH sur les temps caractéristiques de
I’hydratation, b, d) Quantité d’énergie dégagée.

Le bois traité par NaOH change légerement la valeur des temps t1 et t2 par rapport au bois
naturel et accélére ’hydratation par rapport au bois traité par 1’eau bouillante (figure28 a, c). A
partir de temps t2 le flux de chaleur est décroissant et a ne présente pas de maximum

déterminable pour les deux types de traitement.

Le traitement alcalin a accéléré 1’hydratation des silicates et aluminates (t2) par rapport au
bois naturel et au bois traité a 1’eau bouillante, ce qui explique la dégradation des constituants
amorphes présente a la surface des fibres de bois qui jouent le role dans I’incompatibilité bois-

ciment.

1.2. Suivi de ’hydratation du ciment par conductimétrie
La mesure conductimétrique est une méthode classique pour étudier I’effet des adjuvants sur
la cinétique d’hydratation. Cette méthode a été utilisée en présence de poudre de bois
d’eucalyptus. Les expériences ont été réalisées en suspension diluée avec un rapport massique

eau/ciment (E/C) constant, égal a 20.

1.2.1. Influence de la teneur en bois d’eucalyptus sur I’hydratation du ciment :
L’influence de I’incorporation du bois a été examinée pour des dosages massiques en bois

compris entre 5 et 30% avec une augmentation de 5% entre chaque expérience.
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Figure 29:Effet de la concentration en bois naturel sur le temps correspondant au maximum
de la courbe conductimétrique
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Figure 30:Effet de la concentration en bois naturel sur I’hydratation du ciment en
conductimétrie
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On observe sur la figure 29 que la teneur en bois est un parametre qui influe sur I’allure de
la courbe conductimétrique d’une suspension du ciment. D’aprés les courbes

conductimétriques, différentes étapes peuvent étre caractérisees :

Le contact des grains de ciment avec 1I’eau provoque une augmentation de la conductivité.
Cette augmentation est caractéristique de dissolution des phases anhydres du ciment, libérant
des ions silicates, hydroxyde, aluminate dans la solution. La figure 29 montre que la
conductivité diminue lorsque 1’on introduit la poudre de bois. La valeur de cette conductivité
se trouve étre inversement proportionnelle a la teneur en bois introduite. La présence de bois

dans la suspension de ciment a réduit la dissolution des grains anhydres.

Dans un 2°™ temps, la germination des C-S-H entraine un infléchissement de la courbe
Ensuite, la conductivité augmente progressivement car les ions consommés (Ca?*, OH et
H2Si04%) par la précipitation des CSH (germination et croissance) ne compense pas Ceux
libérés par la dissolution des phases anhydres. Lorsque le degré de sursaturation par rapport a
la portlandite atteint une valeur limite, celle-ci précipite et la conductivité chute brutalement.
Les résultats (figure 30) montrent que la précipitation de la portlandite est fortement retardée
par la présence du bois. Ce retard est proportionnel a la teneur en bois introduite. La présence
de la poudre (BN) semble agir dés I’étape de dissolution car elle conduit a une diminution de la
conductivité initiale. Ce résultat pourrait provenir du phénomeéne de complexation entre les ions

Ca?* et les extractibles du bois.

Aprés la dissolution, le palier sur la courbe indique un ralentissement du processus
d’hydratation et la limitation de la germination des hydrates. Des résultats similaires ont été
obtenus par Boix et al (Boix, E., et al,2020). En travaillant sur 1’interaction entre du ciment et

du miscanthus. La longueur du palier dépend du nombre de C-S-H présents dans la suspension.

1.2.2. Influence de traitement a I’eau bouillante sur I’hydratation du ciment
Le suivi de I’hydratation du ciment en présence de bois traité a I’eau bouillante est présenté
sur la figure 31, Le rapport massique bois/ciment (B/C) étudié est compris dans ’intervalle 5

et 30% pour que la figure soit claire, cing courbes sont présentées.

On observe sur la courbe conductimétriqgue que la croissance des hydrates limite par
diffusion (pente 2) sont affectés par I’utilisation du bois traité a ’eau bouillante (BB), et le

temps de précipitation de la portlandite est similaire avec le mélange en (BN) (Figure.32), ce
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qui confirme les résultats de 1’étude calorimétrique que le traitement a I’eau bouillante

n’apporte pas d’amélioration par rapport au bois naturel.

CEMI
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] 30% BN
2 1 10% BB

] — - . 30%BB

0 +—/———m——F—T—T—TTT T — T T T T T T T T T T T T

0 5 10

Conductivité (ms/cm)

Temps (r]])5

Figure 31:Effet de la concentration en bois naturel et traité a I’eau bouillante sur ’hydratation
du ciment en conductimétrie
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Figure 32:Temps de précipitation de la portlandite a différentes teneurs en bois.
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1.2.3. Influence de traitement chimique sur I’hydratation du ciment
Afin de déterminer I’influence du traitement chimique (traitement alcalin) sur le bois et sur
la cinétique d’hydratation du ciment, des dosages massiques en bois traité compris entre 5 et
30% ont été mélangés avec le ciment. La figure 33 représente 1’effet de traitement chimique sur
I’hydratation du ciment en conductimétrie. En le comparant avec le traitement a I’eau bouillante
(BB) et le bois naturel (BN), des mélanges en 10% en bois de chaque type sont présentées sur
la figure33,34.

On observe sur la figure 34 que le traitement alcalin favorise d’avantage la précipitation de
la portlantite ce qui indique une accélération d’hydratation des silicates en comparant un
échantillon de bois naturel avec celui de bois bouilli.(Boix et al,2020) dans sa recherche a
montré que la précipitation de portlandite commence trés tot lors de 1'utilisation de traitement

alcalin et certains composants libérés de bois traité par NaOH peuvent favoriser I’hydratation.
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Figure 33:Effet de la concentration en bois naturel, traité a 1’eau bouillante et le bois traite par NaOH
sur I’hydratation du ciment en conductimétrie
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Figure 34:Temps de précipitation de la portlandite a différentes teneurs en bois (BN, BB,BTC)

1.3. Conclusion

En milieu concentré par calorimétrie 1’incorporation de la poudre de bois naturel a
modifié la vitesse de la dissolution des grains de ciment, déterminé par la variation de la valeur
tl ; alors que les traitements ont favorisé 1’accélération de la période. Le traitement a 1’eau
bouillie n’a pas amélioré la vitesse d’hydratation par rapport au bois naturel. Le traitement
alcalin permet la dégradation des constituants amorphes présents a la surface de bois et
responsable sur I’incompatibilité bois -ciment, ce qui a favorisé une accélération d’hydratation

des silicates et aluminate(t2) par rapport au bois naturel et au bois traité a 1’ecau bouillante.

La conductimétrie montre un retard de précipitation et diminution de la quantité de la
portlandite avec les teneurs élevées en bois. Le traitement chimique par NaOH a accéléré
I’hydratation des silicates ce qui a favorisé la précipitation par rapport a 1’échantillon de bois

traité a ’eau bouillante.

75



Chapitre IV

Il. Influence de la poudre de bois d’eucalyptus sur les différentes phases
cimentaire.
L’analyse expérimentale précédente a permis de comprendre d’une maniére globale I’action

de la poudre de bois d’eucalyptus sur I’hydratation de ciment. Nous allons, a présent, étudier
I’effet de bois sur I’hydratation des différentes phases cimentaires. Nous abordons 1’étude par
les phases silicates, et I’influence de bois sur la formation de la portlandite et le carbonate de

calcium .

I.1. Effet de la poudre de bois d’eucalyptus sur ’hydratation des phases
silicatées
I1.1.1. Influence sur la portlandite par analyse thermogravimétrie

L’analyse thermogravimétrique (TG/DTG) est une technique qui permet de suivre
I’évolution de la masse d’un échantillon en fonction de la température. Une méthode pratique
pour déterminer ’effet des adjuvants sur ’hydratation du ciment. Elle permet I’identification
et la quantification des différents hydrates.

Apres le stoppage d’hydratation et le séchage, il est nécessaire d’¢éliminer la poudre de bois
par tamisage du melange bois-ciment en utilisant différents diametres. La matiére organique

dérivée de la décomposition thermique de la poudre de bois est une source de perturbation de

signal TG.
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Figure 35:Courbes DTG de (a) ciment pur (CEMI), (b) CEMI +20% BN.

11.1.1.1. Influence du pourcentage de poudre de bois

La quantification de la portlandite a été faite a partir de la courbe TG pour le coulis de ciment
et pour le mélange bois-ciment selon 1’équation de (Silva .2002) décrit dans le chapitre Il
.Page.47 qui permet de suivre la cinétique de formation de la portlandite. La figure 36 montre
I’évaluation du pourcentage massique de la portlandite. Avec I’échantillon de référence CEMI,
on remarque une augmentation de la teneur en portlandite au cours de temps. Néanmoins, la
présence de bois inhibe la formation de la portlandite et ’effet d’inhibition augmente avec la
concentration massique en poudre de bois d’eucalyptus. Ces résultats ont été confirmés dans
les études de suivi d’hydratation de(Bishop, M., & Barron (2006); ayant conclu que les
lignosulfonates de sodium inhibent 1’hydratation de C3S.

Zhang et al.ont montré que les sucres aliphatiques retardent ’hydratation des silicates
tricalcique (C3S) (Zhang.L et al,2010). lIs fonctionnent comme des accélérateurs retardés,

inhibant I'hydratation de la période d’induction. llIs ont Indiqué aussi que le saccharide
augmente les temps de prise initiale et finale du C3S et qui dépend de la concentration de

saccharide ajoutée.
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Figure 36: Evaluation de la teneur en portlandite en fonction du temps

11.1.1.2. Influence du traitement a I’eau bouillante

La figure 37 représente I’évolution de la portlandite formée durant 48 h d’hydratation.
L’observation graphique montre que la présence de bois naturel et le bois traité a I’eau
bouillante inhibent la formation de la portlandite pendant 5 heures, donc on constate qu’apres
5 h d’hydratation que la portlandite a commencé a précipiter en présence de bois naturel et de
bois traité, Ceci peut étre lié a I’hygroscopicité du bois qui absorbe une quantité d’eau de
gachage apres 5 h ; ’accélération differe, le traitement a I’eau bouillie a amélioré le rendement

de CH.
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Figure 37: Effet de traitement a ’eau bouillante sur la teneur en portlandite
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11.1.1.3. Influence du traitement chimique

La figure 38 montre que I’hydratation des échantillons de ciment contenant le bois traité
chimiquement par NaOH a réagi de la méme manicre que le bois naturel et le bois traité a I’eau
bouillante durant les 5 premiéres heures et a partir de ce temps la portlandite commence a
précipiter. D’aprés les résultats le rendement de la portlandite a augmenté. En comparant en
composites cimentaire en bois naturel et en bois bouillie. Cette augmentation est liée au
traitement alcalin qui élimine une certaine quantité de lignine, de cire et des huiles couvrants
la paroi cellulaire de la fibre et qui contribuent majoritairement & I’inhibition de processus

d’hydratation du coulis de ciment.
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Figure 38:Effet du traitement chimique par NaOH sur la teneur en portlandite

11.1.2. Influence sur le carbonate de calcium

Un autre paramétre important a analyser est la carbonatation du ciment hydraté durant le
stoppage d’hydratation et le séchage d’échantillon. (Silva et al. 2002) ont montré qu’il existait
une relation entre la diminution de la quantité de portlandite et I’augmentation du carbonate de

calcium en utilisant un copolymere éthylene / vinyle acétate dans une matrice cimentaire.

Pour déterminer I’effet de la poudre de bois d’eucalyptus sur le carbonate de calcium, nous
avons quantifié la perte de masse liée a la libération de CO; par analyse thermique (ATG) pour

chacune des formules.
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11.1.2.1.

Influence de la teneur en poudre d’eucalyptus

L’analyse de la phase CaCOs, présentée sur la figure 39, montre que le ciment témoin CEMI,

la quantité de CaCOs augmente jusqu’a 8 h d’hydratation. Cette augmentation dépend des

conditions de séchage des échantillons.

En présence de la poudre de bois naturel, la quantité de carbonate de calcium est supérieure

a celle du ciment témoin CEMI. A partir de 8 h d’hydratation le pourcentage massique de phase

carbonatée augmente avec la concentration en poudre de bois d’eucalyptus. Compte tenu des

écarts types, il est difficile de comparer les différents composites. Le taux de carbonate de

calcium semble identique quelle que soit le pourcentage de poudre de bois ajouté .
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Figure 39:Influence de la teneur en bois sur CaCOs3 en fonction du temps.

Pour analyser la corrélation entre I’inhibition de formation de la portlandite et

I’augmentation de la teneur en carbonate de calcium CaCO3, pour chaque stoppage

d’hydratation, la différence de teneur en portlandite (ACH) et en carbonate de calcium

(ACaCO3) est calculée entre les mélanges bois-ciment et le ciment témoin par les formules

suivantes :

ACH(mol/g) = (CH composite (%) — CH ciment (%))/(100 * MCH)

ACaCO3(mol/g) = (CH composite (%) — CH ciment (%))/(100 * MCaCO3)
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CH ciment (%), CaCOs ciment (%), CH composite (%) et CaCOs composite (%)
correspondent a la quantité de portlandite et de carbonate de calcium dans le ciment et dans le
composite bois /ciment, MCH et MCaCOs sont les poids moléculaires de la portlandite et du

carbonate de calcium respectivement.
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Figure 40:Corrélation entre la diminution de la teneur en portlandite et ’augmentation de la
carbonatation.

La figure 40 montre qu’avec des teneurs de 10% et 20% en poudre de bois d’eucalyptus la
valeur de la pente respectivement -0.25 et -0.34, ce qui explique qu’environ 25% a 34% de la
portlandite non formée conduit a un excédent de carbonatation. D’apreés les équations (1,2), un

déficit en portlandite CH serait imputable a la carbonatation.

ACaCOs =-0.347ACH - 0.0019 avec R = -0.9832* 1)
ACaCOs =-0.259ACH - 0.0036 avec R = -0.9970** (2)
11.1.2.2. Influence du traitement a I’eau bouillante

L’analyse de la phase CaCO3, présentée sur la figure 41, montre que le coulis du ciment et
le mélange bois—ciment, la quantité de CaCO3 augmente en fonction du temps d’hydratation,
La quantité des phases carbonatées a augmenté dans les composites a renfort bois. D’apres les
corrélations les écarts types sont proches, il est difficile de comparer les différents composites.
Le taux de carbonate de calcium semble identique, aussi bien pour les composites contenant le

bois naturel que pour ceux dont le bois est traité .
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Figure 41:Influence de traitement a I’eau bouillante sur CaCO3 en fonction du temps.

La figure 42 montre la corrélation entre la portlandite déficitaire (A CH) et le carbonate
supplémentaire (A CaCO3).D’aprés la valeur des pentes qui corrélant les 2 phases sont -0,25
(BN) et -0.32 (BB), ce qui signifie que le traitement a 1’eau bouillante entraine une légere

augmentation de phénomeéne de carbonatation supplémentaire par rapport au bois naturel.
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Figure 42:Corrélation entre la diminution de la teneur en portlandite et I’augmentation de la
carbonatation.

11.1.2.3. Influence de traitement chimique par NaOH

La figure 43, indique que le traitement alcalin a augmenté la teneur de carbonate de calcium
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par rapport aux deux autre composites (bois naturel et bois traité a I’eau bouillante) a celle du

ciment témoin.
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Figure 43:Influence de traitement alcalin sur CaCO3 en fonction du temps.

La corrélation entre la portlandite (A CH) et le carbonate supplémentaire (A CaCO3),
obtenue sur la figure 44, montre que les 3 formulations présentent des comportements
semblables. Les pentes corrélant ces 3 phases sont -0.25 (BN), -0.22 (BTC) et -0.32 (BB). Cela
signifie que les traitements du bois n’arrétent pas de phénomeéne de carbonatation

supplémentaire par rapport au bois naturel.
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Figure 44:Corrélation entre la diminution de la teneur en portlandite et I’augmentation de la

carbonatation.

83



Chapitre IV

1.2 Influence du bois d’eucalyptus sur ’hydratation des phases aluminates
11.2.1. Influence de la teneur du bois d’eucalyptus naturel sur les teneurs en gypse et
ettringite
La quantification de gypse et I’ettringite nécessite une analyse de thermogramme localisée
a la zone 110-170 °C. Les deux premiers pics de thermogramme (Figure 35) correspondant a la
décomposition de Iettringite et du gypse jusqu’a 4 heures d’hydratation, Au-dela de 4 heures,
le pic de décomposition des CSH se superpose a celui de Dettringite. La quantification des

phases devient délicate suivant ODLER et al (Odler, I., & Abdul-Maula 1984) .

On constate d’apres les résultats de quantification des courbes ATG des deux premieres
pics (Fig. 45,46) ; qui correspondent respectivement au pourcentage massique de
décomposition de gypse et le pourcentage massique d’ettringite en fonction du temps
d’hydratation. La présence de poudre de bois d’eucalyptus modifie la consommation du gypse
et ce comportement dépend du pourcentage de poudre de bois.

D’apres la figure 45. Les composites cimentaires en bois, la décomposition du gypse est
acceéléree, par rapport au ciment pur CEMI, durant les 4 premiére heures suite au sucre de bois

qui catalyse la réaction d’hydratation des phases aluminates.
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Figure 45: : Influence de la poudre de bois d’eucalyptus sur la décomposition en gypse
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La figure 46, de la teneur en ettringite devrait confirmer les résultats obtenus en consommation
du gypse.

Durant les 4 premiéres heures d’hydratation, la teneur en ettringite n’est pas affectée par la
présence de poudre de bois d’eucalyptus. Aprés 4 heures d’hydratation, la teneur en ettringite
des composites a 10% en bois est similaire a celle du ciment témoin, alors qu’a une teneur de
20% en bois, la teneur en ettringite diminue. La teneur en ettringite diminue lorsque la

concentration en bois augmente.
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Figure 46:Influence de poudre d’cucalyptus sur la teneur en ettringite

11.2.2. Influence du traitement a I’eau bouillante et traitement alcalin sur les teneurs en
gypse et ettringite

La figure 47 représente I’évolution de la teneur en gypse en fonction du temps d’hydratation.

L’¢évolution de la décomposition de gypse pour les bois traités a 1’eau bouillante et celui par

NaOH sont presque similaires. Le bois naturel et le bois traités ont modifié la consommation

de gypse
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Figure 47: Influence des traitements de bois sur la décomposition en gypse

La figure 48 représente 1’évolution de la composition en ettringite durant les 48 premieres
heures d’hydratation. En présence de bois, les teneurs en ettringite sont inférieures a celles du

ciment témoin malgré une consommation du gypse plus élevée.
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Figure 47: Influence des traitements de bois sur la teneur en ettringite
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1.3. Conclusion sur I’hydratation des phases aluminates

L’analyse des phases aluminates montre que la poudre de bois d’eucalyptus modifier la
consommation de gypse. Les hémicelluloses de bois jouent le role dun catalyseur ce qui accélére
la décomposition de gypse. On remarque que le traitement a I’eau bouillante et le traitement
chimique par NaOH n'ont pas retardés la décomposition du gypse, malgré la réduction de

certaines substances de bois qui inhibent la cinétique d’hydratation.
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Chapitre V : Etude expérimentale du comportement mécanique
et thermique des composites cimentaires a renfort bois

L’objectif de ce chapitre est de déterminer le comportement mécanique et thermique du
coulis de ciment a renfort bois. Il est constitu¢ de deux parties suivies d’une conclusion. La
premiere partie est consacrée aux résultats des essais de compression et de flexion. La seconde
partie de ce chapitre, est dédiée a I’étude du comportement thermique des composites
cimentaires. Enfin, une interprétation des résultats sur les essais effectués et conclusion sont

présentées.

I. Etude expérimentale du comportement mécanique des composites bois
d’eucalyptus -ciment
Dans cette partie, I’étude porte sur l'influence de la poudre de bois d'eucalyptus sur le
comportement mécanique de la matrice cimentaire . Les résultats obtenus montrent le degré

d'efficacité des traitements sur les propriétés mécaniques de composite.

1.1. Matériau composite a base de poudre de bois d’eucalyptus naturel

Resistance a la compression

Pour caracteriser les materiaux, la résistance en compression est une des grandeurs
mécaniques les plus utilisées. Elle représente la capacité d'un matériau a résister a 1I’écrasement.
La résistance a la compression est déterminée a partir du protocole expérimental décrit dans
chapitre 1. Le test permet d’identifier I’influence de bois et les traitements (traitement a I’eau

bouillante et traitement alcalin) sur le comportement mecanique du composite.

I.1.1. Influence de la teneur en bois sur la résistance a la compression :
La substitution du ciment par la poudre de bois d’eucalyptus affecte le comportement
mécanique du composite. La figure (49) présente une évaluation de la contrainte a la

compression a 28 jours d’hydratation a différentes teneurs en bois (0,5,10,15,20%).

Une diminution de la résistance a la compression est observée. En présence de la poudre
de bois naturel la résistance en compression diminue de 57.45MPa a 42.6 MPa pour une teneur

de 20% en bois. Cette diminution peut étre attribue :

e A ladégradation de la matiére végétale affectée par 1’alcalinité du milieu cimentaire par

conséquence un affaiblissement de la résistance a la compression.
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e A l'augmentation de la teneur en air dans le composite, qui par conséquence réduit leur

compacité, et donc une diminution de résistance a la compression.

Les plus faibles résistances en compression ont été obtenues a des pourcentages élevées en bois,

contenant des fortes quantités d’air occlus.
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Figure 47:Influence de la teneur en bois naturel sur la résistance a la compression.

Ces résultats sont similaires a ceux obtenus par (Ajouguim et al. 2019) portant sur
I’étude de I’influence des fibres d’alfa ( atip tenacissimit L. ) sur les propriétés mécaniques de
composite a base cimentaire. 1ls observent une diminution de la résistance a la compression de

64.1 MPa a 52.5 MPa pour différentes fractions volumiques des fibres.

I.1.2. Résistance a la flexion du matériau composite bois naturel-ciment

La résistance a la flexion a 28 jours pour les différentes compositions a été étudiée.
L’histogramme de résistance en flexion est présentée dans la figure (50), nous observons une
augmentation progressive en flexion pour atteindre une valeur maximale de 4.91MPa a 5% en
bois a 28 jours, une diminution négligeable pour les composites a des teneurs supérieures en
bois.

Le mortier témoin a une résistance en flexion de 2.63 MPa, I’incorporation de la poudre
de bois d'eucalyptus a augmenté la résistance en flexion. Un comportement similaire a été
observé par Blankenhorn (Blankenhorn et al .2001) en utilisant des bois feuillus et résineux

dans une matrice cimentaire.
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Figure 48:Evolution de la résistance a la flexion en fonction de la teneur en bois

A 5% en bois d'eucalyptus la résistance en flexion est de l'ordre de 4.91 MPa, plus important
que celle rapportée par Touloum. (Touloum et al. 2016), pour une teneur de 8% en bois de

palmier dattier.

Le gain de résistance en flexion de composite bois d'eucalyptus-ciment traduit un transfert

de charge efficace et une bonne adhésion entre le renfort et la matrice cimentaire.

I.1.3. Masse volumique du matériau composite

La figure 51, représente 1’évolution de la masse volumique en fonction de la teneur en
bois naturel a I’age de 28 jours. Les éprouvettes sont conservées dans 1’eau pendant 2,7,28
jours. On remarque que I’ajout de poudre de bois réduit considérablement la masse volumique
du matériau composite, et que la masse volumique apparente diminue en fonction de I’ajout de
poudre de bois. La valeur maximale de la masse volumique apparente est obtenue pour une
teneur de 5% qui est de 1797 kg/m>. Ceci est prévisible car la masse volumique du bois

d’eucalyptus est nettement inférieure a celle du ciment.
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Figure 49:Evolution de la masse volumique en fonction de la teneur en bois naturel.

1.2. Matériau composite a base de la poudre de bois d’eucalyptus traité a I’eau
bouillante
1.2.1. Influence du traitement a I’eau bouillante sur la résistance a la

compression
Le traitement de renfort est une stratégie multi variable utilisée pour améliorer la surface de

contact entre le bois et le ciment, et réduire le phénomeéne de retard de prise .

Le traitement a I’eau chaude et bouillie, consiste a éliminer certains sucres hydrosolubles;
qui libérés du bois en présence d’eau, entrainent un retard d’hydratation et affectent la prise et
durcissement du ciment. D’apres (Fertikh et al. 2011), I’ébullition élimine completement la

présence de sucres et offre au composite une hydratation comparable a un mortier ordinaire.

D’apres les résultats présentés sur la figure (52), le traitement a 1’eau bouillie n’a pas montré
une efficacité a la résistance en compression et ces résultats sont similaires a la littérature
(Sharhzad et al. 2011) en utilisant les bois durs et tendres et ont observé que la résistance a la

compression diminue pour les fibres naturelles et traitées.
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Figure 50:Influence du traitement a ’eau bouillante sur la résistance a la compression

1.2.2. Résistance a la flexion du matériau composite

Le traitement de la poudre par ’eau bouillie améliore la résistance a la flexion jusqu'a 15%

par rapport au bois naturel. La valeur maximale obtenue 6.26MPa a 10% en bois environ 58%

par rapport au coulis de ciment. (Figure 53).

Le traitement a 1’eau bouillie a montré son efficacité (Nasser RA. 2010) en utilisant le bois

de palmier dattier. La resistance a la flexion des composites a 5% en poudre de bois

d’eucalyptus est plus importante que celle rapportée par (Yahiaoui Lamia 2011)avec la méme

teneur en fibre de diss. La modification de résistance a la flexion montre une amélioration de

comportement a l'interface entre le bois et le ciment.
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Figure 51:Influence du traitement a ’eau bouillante sur la résistance a la flexion
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1.2.3. Masse volumique du matériau composite
La figure 54 présente 1’évolution de la masse volumique apparente en fonction de la teneur

en bois traité a 1’eau bouillante par référence au bois naturel et au coulis de ciment.
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Figure 52:Evolution de la masse volumique en fonction de la teneur en bois bouillie.

Les résultats montrent que le traitement de bois a ’eau bouillante diminue également la
masse volumique des composites. On remarque que La chutes de la masse volumique des
composites en bois naturel est supérieur a celle en bois traite a I’eau bouillante. A titre exemple,

a une concentration de 5% en bois traité a I’ecau bouillante la masse volumique apparente est de

1957.23kg/m?.

1.3. Matériau composite a base de poudre de bois d’eucalyptus traité par
NaOH
1.3.1 Influence de traitement alcalin sur la résistance a la compression :

Le traitement alcalin réduit la quantité de sucre et augmente la résistance a la compression,
ce traitement élimine la pectine, I’hémicellulose et la cire. (Boix et al., 2020). Les propriétés

mécaniques sont évaluées par rapport aux composite obtenus par le coulis de ciment.

L’effet du traitement chimique de la poudre de bois d'eucalyptus sur les propriétés
mecaniques des composites est plus fort que 1’effet de traitement a l'eau bouillie. Pour 10% et
15% en (BTC) une amélioration de la résistance d’environ 24% et 10% respectivement par
rapport au (BB). Le bois d'eucalyptus traité ou brut dans une matrice cimentaire dégrade la

résistance en compression.
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Figure 53: Influence du traitement chimique sur la résistance a la compression.

1.3.2 Résistance a la flexion du matériau composite

La figure (56) représente la résistance en flexion des composites en bois d'eucalyptus traité

chimiquement par NaOH. Les résultats montrent que I'effet de traitement est plus important que

I'effet de I’ébullition, ceci a été constaté aussi par (Yahiaoui Lamia 2011) en utilisant les fibres

de diss. Sedan (Sedan .2007) a constaté une augmentation de 39 % de la résistance en flexion

des composites en fibres de chanvre traité par NaOH par rapport a un composite a fibres non

traitées. L’auteur explique ces résultats par le fait que la soude a dégradé les impuretés, les

hémicelluloses et les graisses a la surface de la fibre. Les fibres de chanvre sont donc plus

homogeénes, ce qui améliore leur adhérence avec la matrice.Donc le traitement par I’hydroxyde

de sodium a permis d’¢liminer une grande partie des pectines et lignines présentes entre les

microfibrilles, ce qui facilite le transfert des efforts entre elles, et par conséquence une

amélioration de la résistance en flexion.
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Figure 54:Influence du traitement chimique sur la résistance a la flexion

1.3.3

Masse volumique du matériau composite

La figure 57 présente 1’évolution de la masse volumique apparente en fonction de la teneur

en bois traité chimiquement par NaOH par référence au bois naturel et au coulis de ciment.

C’est similaire au composite cimentaire a renfort bois (naturel, traité a ’eau bouillante), plus

la concentration en bois est eélevée plus la masse volumique est faible. On remarque que la chute

de la masse volumique des composites en bois naturel est supérieure a celle en bois traité par

NaOH. A une concentration de 5% en bois traité par NaOH la masse volumique apparente est

1965.74 kg/m? , soit une chute d’environ 9% pour le composite en bois naturel.

Une similarité de comportement est observée sur La masse volumique des composites en

bois traité a 1’ecau bouillante et les composites en bois traité par NaOH.
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Figure 55:Evolution de la masse volumique en fonction de la teneur en bois traité

chimiquement.
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1.4. Conclusion

D’apres les résultats des essais effectués sur le matériau composite ciment /bois
d’eucalyptus ; on a constaté que la résistance a la compression est plus affectée que la
résistance a la flexion, et que le traitement a 1’eau bouillante et le traitement chimique
par NaOH n’apporte pas d’amélioration a la résistance en compression, alors on

remarque une amélioration de la résistance en flexion.

Les chutes de la masse volumique et de la résistance a la compression du matériau
ciment /bois d’eucalyptus sont plus importantes avec le bois naturel comparativement
avec le bois traité a I’ecau bouillante et le bois traité par NaOH. A des concentrations
supérieures a 5% en bois, ’adhérence entre le renfort et la matrice est relativement
faible.

A une faible concentration en bois (5%) la masse volumique apparente est de ’ordre
de 1975 kg/m®, comparativement & des bétons légers isolants, elle varie entre 1000 et

1400 kg/m?, une valeur qui dépasse les normes.

Il. Essai d’absorption d’eau par immersion et par capillarité
I.1. Absorption capillaire

L’essai d’absorption d’eau par capillarité a été effectué sur des éprouvettes prismatiques
4x4x16 cm sur une durée de 90 minutes suivant la norme EN 480-5. L’influence de bois
d’eucalyptus et les différents traitements sur I’absorption d’eau par capillarité est présentée sur
la figure 58. Les résultats graphiques montrent une augmentation de 1’absorption avec le temps
quel que soit le mélange. Cette augmentation est liée directement a la porosité du matériau. En
général, plus la compacité est élevée plus I’absorption capillaire est faible.

Dans notre cas, on observe que les compositions moins poreuses (5%,10%) absorbent une
quantité d’eau plus élevée. Les éprouvettes qui ont une concentration de 20 %, 1’absorption
capillaire est faible les pores des composites se comportent comme des passoirs et par
conséquent 1’eau absorbée s’égoutte facilement a travers les pores existants dans les

éprouvettes.
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Le phénomeéne d’absorption diminue pour les fibres traitées a cause de 1’¢limination des
couches cireuse et I’augmentation de la force d’adhésion entre les fibres et la matrice.
Nos résultats d’absorption capillaire s’approchent de ceux donnés par (Merabti, 2005) en

utilisant des déchets de liége.
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Figure 56:Evolution de 1’absorption capillaire des composites bois-ciment en fonction du
temps

1.2. Absorption par immersion

Le pourcentage d’absorption d’eau de coulis de ciment aprés 24 heures d’immersion dans
I’eau est d’environ de 25%. La présence de la poudre de bois naturel dans une matrice
cimentaire augmente le pourcentage d’absorption d’eau et qui est proportionnel a la
concentration en bois. On remarque que I’effet de traitement par I’eau bouillante et par NaOH
est peu significatif et que ’absorption d’eau par immersion dépend de pourcentage de bois
présent dans la matrice cimentaire. D’aprés ces résultats, on conclut que I’absorption d’eau par
immersion est tres elevée ce qui nous montre que la porosité de ce matériau est importante et
par conséquent une dégradation de la durabilité de matériau composite et également la perte

des propriétés thermique du matériau.
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Tableau 10:Pourcentage d’absorption d’eau par capillarite des différentes teneurs et
traitements de bois.

Absorption (%) par immersion apres 24 h

CEMI 25.23 ////
5% BN 27.46 5% BB 28 5% BTC 29

10%BN 28.8 10%BB 31 10%BTC 32.94

15% BN 29.48 15% BB 33.39 15% BTC 33.67

20% BN 33.16 20% BB 34 20% BTC 33.9

I11. Essai thermique sur le matériau composite bois d’eucalyptus -ciment

Les analyses de la conductivité thermique des composites bois d’eucalyptus -ciment ont été

réalisés a température ambiante (25°C) et a pression atmosphérique.

La figure 59 illustre la variation de la conductivité thermique des differents composites en

bois. On remarque que la conductivité thermique diminue en augmentant le pourcentage de

poudre de bois. Pour les composites a 15% de BN, la conductivité thermique diminue de 0.603

W.m-1K -1 pour le mortier de référence jusqu’a 0, 41W.m-1K -1 pour le bois naturel,0.40 W.m-

1K -1 pour le bois traité a I’eau bouillante et 0.42 W.m-1K -1 pour le bois traité par NaOH.

D’apres les résultats, on remarque que I’effet des traitements est peu significatif et que la

conductivité thermique des composites dépend de la concentration d’ajout
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Figure 57:La conductivité thermique en fonction de concentration en bois nature, traité a

I’eau bouillante et le bois traité par NaOH.

En effet, la diminution de la conductivité thermique du composite bois-ciment dépend de deux

facteurs :

La porosité créée par la matiere végétale et qui augmente avec la teneur massique en
bois et par conséquent une diminution de la conductivité thermique de composite
(Boumhaout et al. 2017).

e Des conductivités thermiques des principaux constituants injectés dans le
mélange. Le bois d’eucalyptus incorporé posséde une faible conductivité. La quantité
du ciment présente un impact direct sur la conductivité thermique du composite, la
conductivité thermique est d’autant plus importante que le dosage en ciment est
important. Ce résultat est vérifié quel que soit le type de matiére végétale utilisée dans
une matrice minérale (Bentchikou et al. 2017) (Espinoza Herrera 2009) (Touloum et al.
2016) (Lahouioui 2019)

e Pour la concentration 15 % en bois d’eucalyptus, on enregistre le plus faible
coefficient de conductivité thermique de 0.41W/m°K, Au-dela de ce pourcentage, elle

devient constante pour 20%, de ce fait, on peut limiter le pourcentage d’ajout. A 15%
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et 20% d’ajout la résistance a la compression des composites est faible alors que la
résistance a la flexion est améliorée, donc ce matériau pourra étre utilisée dans le

domaine de batiment, notamment, le recouvrement des murs.

1. Comparaison du matériau composite ciment-bois d’eucalyptus avec
d’autres matériaux isolants
Les valeurs des coefficients de la conductivité thermique des differents composites
sont représentées dans le tableau 11, ou sont également indiquées les valeurs de ce coefficient
pour d’autres matériaux composites
L’utilisation de bois d’eucalyptus donne un matériau léger de masse volumique varie entre
1500 et 1800Kg/m? pour les composites a 15% et 20% en bois. La masse volumique des

composites en bois d’eucalyptus sont comparables a celle des bétons de granulats légers.

La plus faible conductivité thermique est obtenue a des concentration de 15% et 20% en
bois, ces résultats sont meilleurs que le ciment a renfort de bois dattier, ciment -sol-sable-fibre

de noix de coco.

La conductivité thermique des composites élaboré peut étre comparée avec un béton

cellulaire.

Le matériau composite a base du ciment et de bois d’eucalyptus, est un matériau léger,
isolant, respectueux de I’environnement qui peut étre utilisé dans le recouvrement des murs en

intérieur comme a P’extérieur.
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Tableau 11:Le coefficient de la conductivité thermique et la résistance a la compression de

quelques matériaux en fonction de la masse volumique.

Matériaux Masse Rc A Reference
volumique
(MPa) | (W/m°.k)
(kg/m3)
Matériaux composites
(Khedari, 2001)
e Ciment-sol-sable-fibres de noix de coco 1587 3.955 1 0.651 (Benchikou . 2000)
enchikou .
e Ciment- sable- fibres cellulosiques 1150 3 0.30
e Ciment-bois de palmier dattier (8%). - 45,34 | 0,67 (Touloum . 2016)
e Ciment-sol-sable-fibre de durian 1456 3.29 0.35 (Khedari,2001)
e Gypse/bois de palmier dattier (10 % masse) | - - 0,17 (Chikhi, 2013)
-Bétons cellulaires 1200 4-5 0.40 (Khorami .2011)
Béton de mousse 600-1200 - 0.50 (Mamillan. 1983)
Matériau composite 15% BN 1524 453 1041 Présente étude
Matériau composite 15% BB 1900 325 (04 Il
Matériau composite 15% BTC 1936 35.45 |0.42 /l
Matériau composite 20% BN 1459 426 041 /l
Matériau composite 20% BB 1801 29.02 (0.4 Il
Matériau composite 20% BTC 1806 30 0.42 Il

IVV. Module d’élasticité dynamique

L'évolution du module d'élasticité dynamique des différents composites élaborée obtenus

aprées 28 jours de cure est donnée sur la figure 60.

Les résultats montrent I’existence d’une corrélation entre le module d’élasticité dynamique

et la masse volumique apparente des composites bois-ciment. En effet, plus la masse volumique
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des composites est élevée, plus le module d’¢lasticité dynamique est grand. Donc le coulis de
ciment (I’échantillon de référence) qui présente le plus grand module d’élasticité, égal a 35,09
(GPa). La poudre de bois d’eucalyptus a diminué le module d’élasticité dynamique du matériau de 35.09
pour le composite de référence a 24.38 pour (10% BN), et a 20.18 (20% BN). Le traitement de
bois a I’eau bouillante et le traitement alcalin ont 1égérement modifier le module d’élasticité
dynamique et qui respectivement égaux a 31.1 GPa (10% BB),25 GPa (20% BB), et a 33.09
GPa (10% BTC),26 GPa (20% BTC).

La présence de bois dans la matrice cimentaire a diminué la rigidité du matériau. Cela est
également conforme a I’étude de comportement en compression et en flexion des composites
bois-ciment.

Plusieurs auteurs avaient également observé une diminution du module d'élasticité
dynamique des mortiers renforcés par la matiére végétale, tels que mortiers renforcés par les
fibres de jute (Menadi, S.et al,2013) , les mortiers renforcés par des fibres de palmier (Harrat,

K., & Queneudec, 2012).
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Figure 58:Module d’¢lasticité dynamique des composites en fonction de la masse volumique
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Conclusion générale

L’objectif principal de ce travail réside principalement dans la valorisation des
matiéres premiéres locales : bois et ciment, et & évaluer la possibilité de ’utilisation de
bois d’eucalyptus dans la fabrication d’un matériau composite isolant a matrice

cimentaire.

Pour réaliser ces objectifs, nous avons étudié le processus d’hydratation du ciment en
présence de bois d’eucalyptus, une bonne connaissance de I’interaction physico-chimique
entre ces deux matériaux doit permettre une amélioration du composite. Toute la
recherche bibliographique fait plutét référence au fait que la présence de la matiere
lignocellulosique dans le ciment conduit a une modification de la cinétique d’hydratation

et par conséquence un retard de prise et fissuration du composite.

Notre étude expérimentale a porté sur le bois d’eucalyptus a 1’état naturel, et pour
améliorer ’hydratation du mélange bois-ciment deux types de traitement de bois ont été

réalisés afin de réduire les substances inhibitrices qui retardent la prise du ciment.

Le traitement du bois a 1’cau bouillante permet d’enlever les substances organiques
(extractibles), libérées par le bois en présence d’eau ; le traitement chimique par NaOH
entraine la dégradation des constituants amorphes présents a la surface des fibres de bois

et une rupture de la chaine cellulosique.

Le suivi d’hydratation a été réalisé en milieu dilué afin d’établir les mécanismes
d’interaction, et en milieu concentré avec un rapport E/C proche des conditions réelles

afin de suivre ’évolution des différents hydrates.

Les résultats de suivi d hydratation en milieu concentré par microcalorimétre isotherme
a révelé une perturbation de la dissolution des grains de ciment, déterminé par une
modification de la période d’induction ; alors que les traitements (traitement a I’eau
bouillante et traitement alcalin) ont favorisé 1’accélération de la période. Le traitement
alcalin est plus efficace que le traitement a ’eau bouillante, ce qui a été montré par une

accélération d’hydratation des silicates et aluminates.

Le suivi d’hydratation en milieu dilué montre un retard de précipitation de la

portlandite démontré par la suite avec la méthode thermogravimétrique, par le phénomene
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de carbonatation et la concentration des ions hydroxyle dans la solution.

La caractérisation mécanique et thermique des composites élaborés nous conduit aux

conclusions suivantes :

1 Larésistance a la compression est plus affectée que la résistance a la flexion, et ce
dernier est améliorée par le traitement alcalin.

2. La masse volumique apparente diminue avec 1’ajout de la poudre de bois d’eucalyptus.

3 L’absorption d’eau par immersion est trés élevée et dépend de la teneur en bois
introduit, les composites poreux absorbent une quantité importante.

4. La conductivité thermique du matériau élabore varie entre 0.53a 0.40 W.m-1K -1
selon le dosage de bois.

5 Le module delasticite dynamique montre que I’incorporation du bois dans la
matrice ciment a diminué la rigidité du matériau.

6. La mise en ceuvre de ces composites dans le domaine de la construction est tout a
fait envisageable pour la réalisation d’éléments d’isolation qui peuvent étre
utilisés dans le recouvrement des murs en intérieur comme a I’extérieur pour

améliorer le confort des habitations (acoustique et thermique).
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Annexe A : L’anatomie du bois

Structure du bois :

L’observation du bois a I’ceil ou a la loupe fait apparaitre sa macrostructure ou sa

microstructure.

Observation macroscopique

Nous pouvons étudier la macrostructure du bois en faisant des coupes orientees difféeremment

par rapport a ’axe du tronc, comme I’indique la figure (61).

A Coupe
DireeLion Dircetion axi transrersolc

Ltangontielle

Dircction radinle

Coups tangentiotte

Figure 59: coupe du bois (Fotsing, J. A. M., & Fokoua. 2012)

L’anisotropie du bois fait que ces propriétés varient avec la coupe. Par conséquent,
I’étude des propriétés du bois doit étre faite sur les trois principales coupes :

e Coupe transversal ou normale a la tige.
e Coupe radiale le long de I’axe.
e Coupe tangentielle le long de I’axe.

Parailleurs, une coupe transversale (figure 62) d’un tronc d’arbre nous montre de I’intérieur
vers I’extérieur :
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Ecorce tnleinc

Figure 60:Coupe transversale d’un tronc d’arbre (Fotsing, J. A. M., & Fokoua 2012)

L'écorce : se réfere a tous les tissus en dehors du cambium vasculaire. Il recouvre le
bois et se compose de I'écorce interne et de I'écorce externe. L'écorce interne des vieilles tiges

est un tissu vivant. Il comprend la région la plus interne du périderme.

L'écorce interne stocke les nutriments et les transporte a travers l'arbre. L’écorce externe
des vieilles tiges comprend le tissu mort a la surface des tiges, ainsi que des parties du périderme

le plus interne et tous les tissus situés a I'exterieur du périderme.

L'écorce externe des arbres situés a I'extérieur du dernier périderme formé est
également appelée rhytidome Les fonctions principales de I'écorce sont la protection contre les
blessures ou les maladies et la conduction des nutriments. L'épaisseur et l'aspect de I'écorce
varient considérablement en fonction de l'espéce et de l'age de I’arbre. Juste a I’intérieur de
cette couche se trouve une trés mince couche invisible, le cambium. Il produit une nouvelle

croissance dans la circonférence de l'arbre. Il produit I'écorce interne a l'extérieur.

Le cambium : est une partie vitale de I’arbre puisqu’il correspond a la zone ou a licu la
production des couches de tissus cellulaire,il y a une production de bois sur sa face interne et
de libre (transformé par la suite en écorce) sur sa face externe. Le r6le de cambium conduit et
stocke les nutriments et fournit a I'arbre un support structurel. Au centre du bois, ol commence

la croissance des arbres, se trouve le centre de la moelle ou du cceur.

L’aubier : L'aubier se compose de cellules actives et inactives. Il se trouve a I'extérieur
de l'arbre, a c6té du cambium. Il fonctionne principalement dans le stockage des aliments et le
transport de la seéve des racines aux feuilles ou il est transformé en nutriments fait partie des

tissus vivants de I’arbre, c’est dans cette zone que circule de maniere ascendante la seve brute.
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Ce bois est situé en périphérique de I’arbre, les parois cellulaires se transforment et les tissus

meurent ¢’est Alor du bois parfait au bois de ceeur.

Le bois de cceur : est la couche inactive située sous l'aubier. Il est souvent plus foncé
que l'aubier, bien que pour de nombreuses espéces, il n'y ait pas beaucoup de différence de
couleur. Il est composé principalement de cellules inactives qui different physiquement et
chimiquement des cellules d’aubier, Dans la plupart des espéces, le bois de cceur contient des
substances extractives qui se déposent dans la cellule lors de la conversion de l'aubier en bois
de cceur. Ces dépots donnent souvent au bois de cceur une couleur beaucoup plus sombre que
I’aubier Si le bois du cceur et facilement identifiable de 1’aubier alors il est appelé duramen

comme par exemple pour le chéne ou le sapin de douglas.

L’échelle microscopique :

L’¢étude de la structure de bois en utilisant un microscope laisse decouvrir plusieurs éléments
parmi lesquelles :

e Les couches.

e Les parois cellulaires.
e Les cellules.

e Les pores.

Le plan ligneux :
Les cellules :

Le bois est un ensemble de tissu d’origine secondaire, constitué de différents types de
cellules (trachéide, parenchyme, élément de vaisseaux), certaine de ces cellules sont présentes
chez toutes les especes (trachéide), Alor que d’autre sont spécifique a une famille (¢lément de

vaisseaux)

La microstructure du bois est observée par microscopie a balayage. On peut distinguer

deux microstructures :

La microstructure des résineux est tres simplifiée. Toute la masse du bois est constituée
d’un seul type de cellules qui constituent a la fois le tissu de soutien (donnant la résistance au
bois), et le tissu de conduction (conduisant 1’eau et les substances nutritives). On ne note pas de

différenciation de taille entre les cellules de structure et les vaisseaux d’irrigation.

La microstructure des feuillus est beaucoup plus Complexe que celle des résineux. Ici

on distingue nettement deux classes de cellules (Boustingorry.2002), (Figure 63) :
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» Des cellules de grand diamétre : notées « V » sur le cliché, il s’agit de vaisseaux, dont
le role est de véhiculer la séve.

> Des cellules de petit diamétre : il s’agit de cellules de structure.

> Des cellules perpendiculaires a ces dernieres (orientées selon le rayon du tronc) : notées
« R » sur le cliché, il s’agit des parenchymes, qui contiennent les nutriments nécessaires
a la vie.

» Ces cellules communiquent par I’intermédiaire de ponctuations comme nous le montre

la Figure (63.b).

Chez les résineux, de structure plus simple, les mémes cellules, les trachéide longitudinales
orientées verticalement, et qui représentent 90% des cellules remplissent les deux fonctions, la

fonction de la conduction de la séve et la fonction du soutien mécanique.

(b)

Figure 61:Microstructure du bois : (a) structure cellulaire, (b) ponctuations (Boustingorry.P
2002)

Au début du printemps, la séve recommence a circuler dans les anneaux de 1’arbre.
L’arbre a besoin de beaucoup de séve au démarrage de la végétation. Le cambium se met a
fabriquer du bois contenant des gros anneaux. Ce bois est clair et on ’appelle le « bois de

printemps » (mars a juin).

Plus tard, a la fin de 1’été et en automne, les besoins en eau sont moins importants. Le

cambium fabrique alors du bois avec des anneaux plus étroits. Ce bois est plus serré de couleur
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foncée. On I’appelle « bois d’été ». La figure 64 montre d’accroissement annuel au niveau des

cellules du bois d’été et de printemps.

Figure 62:schéma d’accroissement annuel au niveau des cellules

La paroi cellulaire :

Aprés la mort des cellules ; il ne reste que les parois cellulaires qui constituent le
matériau bois ; la représentation schématique des différentes couches constituant la paroi

cellulaire est donnée a la figure (65).

couche verruqueuse -

T

paroi secondaire
a 3 sous-couches

S1,S82 et S3

" couche
intercellulaire

Figure 63:Représentation schématique des différentes couches et structure de la paroi
cellulaire(Natterer 2004)
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Chaque cellule est soudée a ses voisines par la lamelle mitoyenne, sort de ciment
constitu¢ de lignine de substances pectiques et d’hémicellulose, ce qui permet la cohésion des
tissus, cette membrane, d’épaisseur comprise entre 0.5 et 1.5um, est recouverte par des
membrane primaire, sorte de graine formée de fibrilles de cellulose enchevétrées sans
orientation spéciale, associées a un pourcentage ¢levé de lignine et d’hémicellulose.

En trouve ensuite la membrane secondaire, formée de trois sous couches S1, S2, S3 qui
different par leur épaisseur et I’orientation des micro fibrilles qui les constituent, I’épaisseur

totale peut aller de 4 a 10 um (Natterer 2004).
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Annexe B : Théorie de conductimétrie.

Conductimétrie :

La conductance électrique est la capacité d'un corps soumis a une différence de potentiel, a
conduire le courant électrique. Le processus d’hydratation du ciment entraine une évolution de
la concentration ionique ce qui entraine une variation de la conductance électrique G de la
solution. La conductance d'un objet est directement proportionnelle a sa surface S et

inversement proportionnelle a sa longueur | :

o
I
N
~1

G : conductance en siemens (S)

A : Conductivité (S.cm-1)

S : surface (cm2)

I : longueur (cm)

La conductivité A d’une solution donnée dépend de la concentration de ses ions, de leur mobilité
et de la température. Suivant la loi de Kohlrausch, en solution diluée, la conductivité est la

somme des conductivités individuelles de chaque ion multipliées par leur concentration.

DY
1000

A: conductivité mesurée (S.cm-1)

AL : conductivité ionique équivalente (Scm/équivalent)

Ci : concentration de I’ion i (équivalent/L)
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Anions A Cations AL
oH" 198 H* 350

cr 76 Na* 50

S042 80 K* 74
CH3COO" 41 Ca®* 60

HCOO" 55

Tableau 12 : Valeurs des conductivités équivalentes de quelques ions a 25°C (Scm#/équivalent)
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Annexe C : Mesure de la densité

Le matériel :
e Une balance en décigramme
e voluménometre

e Liquide inerte (toluéne)

Mode opératoire :

e Remplir ’appareil par le liquide inerte, jusqu’a ce que le niveau parvienne entre 0 et 1,
éviter de mouiller les parois lors du remplissage.

e Immerger le voluménométre dans un récipient contenant de 1’eau a 20 °C %1.

. Repérer le niveau No.

e Peser une masse de I’échantillon.

e Verser I’échantillon trés lentement et déplacer le voluménomeétre de récipient et le poser
sur la table.

e Boucher le voluménometre, I’incliner et faire rouler avec un mouvement de va et vient
de manicre a facilité le départ de I’air.

. Déplacer I’appareil dans le bain et lire le niveau Ny

m g
A

p= )

cm3
m :la masse de I’échantillon (bois, ciment).

No : volume initiale

N1 : volume finale.

La Densité (g/cm?)

Ciment 3.21

Bois 1.16

Tableau 13:resultas de la densité de bois et du ciment
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Annexe D : résultats de caractérisation de bois

Composition de la matiére organique

%
Les extractibles (cire, graisse) 10
Pectine 9.13
Hémicellulose 16.12
Cellulose 46.65
Lignine 18.10

Tableau 14:Resultats de caractérisation de bois d’eucalyptus.
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