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Résumé

En réponse aux impacts environnementaux et aux grandes consommations énergétiques du
batiment, ’utilisation de matériaux a faible énergie grise et de matériaux biosourcés recyclables
est une solution prometteuse et cruciale.

L’objectif de cette thése est d’élaborer, optimiser et caractériser un nouveau matériau
biosourcé a base de pulpe de betterave (disponible localement et en grandes quantités) avec un
liant a base d’amidon de pomme de terre.

La premiere partie de ce document est consacrée a 1’étude physico-chimique de la pulpe de
betterave et a la description des méthodes de fabrication et de séchage réalisées en vue d’obtenir
un matériau de bonne qualité avec un minimum de déformation et de retrait.

La deuxieme partie porte sur I’étude de la porosité et de la structure des pores par la méthode
d’insertion de cyclohexane et par la porosimetrie par intrusion du mercure. Des formulations
avec différents rapports massiques amidon/pulpes de betterave sont testées dans le but de
mesurer ’impact de la porosité sur les comportements mécanique et acoustique du matériau.
Le comportement mécanique a été évalué par la mesure de la résistance a la compression et a
la flexion quatre points. Les résultats montrent que le composite élaboré est un matériau plus
homogene et moins dispersé que d’autres agromatériaux et qu’il est capable de porter son propre
poids.

Les propriétés hygrothermiques sont analysées dans la derniere partie. Les courbes
d’isotherme de sorption sont des sigmoides de type II indépendantes de la formulation du
matériau. En revanche, la perméabilité a la vapeur d’eau dépend de la teneur en liant du
composite. Les valeurs de MBV montrent que le matériau élaboré est un excellent régulateur
hygrique selon la classification du projet NordTest. La mesure de la conductivité thermique
montre que le composite amidon-betterave est un bon isolant thermique. La perméabilité du
composite de betterave, parametre influencant sa pérennité, a été étudiée par un traitement de
sa surface a I’huile de lin. Ce traitement est capable de réduire 1’absorption d’eau du composite

et d’empécher I’attaque microbienne.

Mots-clés : Matériau biosourcé, pulpe de betterave, amidon, propriétés mécaniques, propriétés

hygrothermiques, absorption acoustique, batiment.



Abstract

In response to environmental impacts and high energy consumption of building, the use of low

grey energy materials and recyclable bio sourced materials is a promising and crucial solution.
The aim of this thesis is to develop, optimize and characterize a new bio-based material using

beet pulp (locally available in large quantities) with a green binder which is potato starch.

The first part of this document is devoted to the physicochemical study of beet pulp and the
description of the manufacturing and drying methods carried out in order to obtain a good
quality material with a minimum deformation and shrinkage.

Then, the second part deals with the study of porosity and pore structure by the cyclohexane
insertion method and mercury intrusion porosimetry. Formulations with different starch/beet
pulp mass ratios are tested in order to investigate the impact of porosity on mechanical and
acoustic behavior. The mechanical behavior was evaluated by measuring the compression and
bending strength at four points. The results show that the composite is a more homogeneous
and less dispersed material than other agro-materials and is able to carry its own weight.

Finally, the hygrothermal properties are analyzed as a function of starch/beet pulp mass ratio.
The sorption isotherm curves are type II sigmoid and independent of the material density.
However, the permeability to water vapor depends on the binder content of the composite. The
MBYV values show that the material is an excellent regulator according to the NordTest project
classification. Thermal conductivity measurement shows that the starch-beet composite is a
good thermal insulator. Composite durability is enhanced by treatment with linseed oil. This

treatment is able to reduce the composite water absorption thus prevents microbial attacks.

Keywords: Bio sourced material, beet pulp, starch, mechanical properties, hygrothermal

properties, acoustical absorption, building.
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Introduction

Le secteur du batiment est parmi les secteurs économiques les plus consommateurs en
énergie. Il représente environ 40% de 1’énergie mondiale globale, 25% de la consommation
d’eau totale, et 40% des ressources enticres, en plus d’étre responsable de 20% des émissions
de gaz a effet de serre [1,2]. Plus de la moiti¢ d’émissions de CO; provient de la production des
matériaux de construction et de la climatisation de batiment, provoquant des impacts
environnementaux importants et une pollution de I’atmospheére. L’utilisation des matériaux
d’isolation provenant de ressources minérales ou fossiles comme la laine de verre ou le
polystyrene ne semble pas la meilleure solution puisque ce type de matériaux aboutit a
I’épuisement des ressources et par conséquent, impose au secteur du batiment d’utiliser des
matériaux d’isolation économiques et écologiques.

Dans cette perspective, le développement durable s’avere essentiel et indispensable. Il répond
aux besoins des générations du présent sans compromettre la capacité des générations futures a
répondre aux leurs [3]. Dans ce cadre, plusieurs réglementations (Négawatt, HQE, RT 2012...)
visent a généraliser des batiments a basse consommation €nergétique tout en abaissant
I’empreinte du carbone a travers 1’utilisation de matériaux généralement a faible énergie grise
mais plus performants et plus durables comme les composites biosourcés. [4—-13] . Ces
matériaux sont renouvelables, biodégradables, économiques et ont de faibles impacts
environnementaux. Différentes études ont déterminé les caractéristiques physiques (masse
volumique, porosité), mécaniques et hygrothermiques (conductivité thermique, perméabilité a
la vapeur d’eau, MBV, isotherme de sorption...) d’agromatériaux afin de déterminer leur
potentiel pour isoler I’enveloppe du batiment [ 14-23].

A T’instar de ces matériaux, un matériau biosourcé a base de pulpe de betterave sucriere beta
vulgaris combinée a un liant minéral a base de ciment a montré un potentiel intéressant pour
isoler le batiment [24]. Dans la région Grand Est, ce type de matériau présente plusieurs atouts :
la pulpe de betterave est un coproduit disponible localement (Champagne Ardenne) et en
grandes quantités (8 millions tonnes/an). De plus 1’énergie exigée pour extraire et produire cette
pulpe est faible.

L’objectif de cette these est de développer des composites a base de la pulpe de betterave en
substituant le ciment par une matrice végétale a base d’amidon de pomme de terre. Le choix de
cette ressource offre une valorisation des déchets de la betterave sucriere autre que celle

majoritairement utilisée pour I’alimentation des ruminants.



Le mémoire s’articule autour de quatre chapitres. Le premier présente une synthese
bibliographique permettant de situer le contexte et de fixer les objectifs de ce travail de these.

Le second chapitre porte sur une analyse physico-chimique de la pulpe de betterave extrudée
séchée. Ses propriétés physiques seront également données (masse volumique, porosité, forme
géométrique...). Nous développons également la conception et les méthodes de fabrication
permettant d’avoir un composite de bonne qualit¢ avec un minimum de retrait et de
déformations.

Dans le chapitre suivant, nous nous intéressons aux propriétés physiques et mécaniques du
composite. Dans un premier temps, nous présentons une étude de la porosité et de la taille des
pores en fonction de la teneur en liant. Ensuite, I’impact de la porosité sur les déformations
(coefficient de poisson) et la rigidité (module d’Young) du composite ¢laboré sera analysé en
mesurant sa résistance a la compression et a la flexion quatre points. Ces études sont complétées
par des mesures de I’absorption acoustique o pour différentes formulations et différentes
humidités relatives du composite afin d’étudier son potentiel a étre utilisé comme un absorbant
acoustique dans le batiment.

Le dernier chapitre est dédié a la caractérisation hygrothermique des composites. Elle
s’appuie sur la mesure des isothermes de sorption, de la valeur MBV, de la perméabilité a la
vapeur d’eau, de la conductivité thermique et de la capacité thermique massique en fonction de
la teneur en liant. Comme dans le cas des performances mécaniques, les résultats sont analysés
au regard des différentes formulations. Des approches analytiques des isothermes de sorption
seront étudiées (GAB, Merakeb et Van Genuchten). La conductivité thermique sera déterminée
par une modélisation de type " homogénéisation autocohérente * (self-consistent scheme). Nous
explorons a la fin de ce chapitre I’effet de deux traitements de la surface du composite a base
d’huile de lin afin d’améliorer sa durabilité en réduisant son absorption d’eau.

Le manuscrit se termine par une conclusion générale accompagnée de perspectives.
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Chapitre 1 : Etude bibliographique



1. Introduction

Actuellement, la consommation mondiale de I’énergie augmente chaque année de 2% en moyenne.
La moitié de cette consommation est due a la fabrication des matériaux de constructions et aux
équipements du batiment. Malheureusement, ces enjeux énergétiques ne sont pas seuls. Une
grande partie de 1’énergie consommée provoque des impacts environnementaux et entraine des
dégats dangereux a la planete en émettant des grandes quantités de gaz CO,. Face a tous ces
impacts environnementaux et économiques, il convient de minimiser les consommations
énergétiques dans le batiment en limitant le gaspillage d’énergie tout en améliorant sa performance
énergétique. Dans ce cadre, différentes reglementations nationales et mondiales (Négawatt, RT
2012) ont incité a utiliser des matériaux issus de ressources naturelles et renouvelables.
Récemment, des nouveaux matériaux appelés "biosourcés" sont introduits dans la construction de

batiment. Ils sont des matériaux renouvelables, ont une faible énergie grise et génerent de faibles

impacts environnementaux.

Dans ce contexte, le premier chapitre montre, dans un premier temps, les impacts
environnementaux résultant de la construction de batiments. Il développe le bilan énergétique en
France montrant les problémes qui menacent les ressources primaires, pour résumer ensuite la
réaction nationale et mondiale face a tous les problemes provoqués par la construction de

batiments.

Dans un second temps, ce chapitre présente une étude bibliographique de différents biosourcés
non conventionnels déja étudiés et fabriqués, pour passer ensuite en revue ’histoire de la betterave
sucriere, sa culture, sa récolte et ses utilisations actuelles sur le marché. Nous finissons par des
généralités a propos de ’amidon de pomme de terre, qui permettent de mettre en exergue la

composition, la structure et le comportement de ce liant végétal utilisé dans notre composite.



2. Consommation d’énergie et les impacts environnementaux

2.1. Réchauffement climatique

La température de la planete ne cesse d’augmenter avec le temps (+0,6 °C en 2012). 1l est attendu
que cette température va augmenter de 1,4 a 5,8 °C d’ici a 2100, ce qui nous conduira a un
réchauffement climatique qui menacera notre existence sur le globe terrestre. En effet, le
réchauffement climatique provoque la fonte des glaciers, des calottes polaires et des neiges
éternelles et par suite 1’¢lévation du niveau des mers et des océans et un changement du climat qui

cause des vraies catastrophes [25].
2.2. Bilan énergétique

2.2.1. A I’échelle mondiale :

La consommation énergétique augmente fortement dans le monde. Elle a doublé durant la période
1970-2000, et doublera encore jusqu’en 2020. Notons que la production de 1’énergie mondiale
s’appuie principalement sur les ressources fossiles telles que le pétrole et le gaz (81 %). Le Tableau

I.1 présente 1’estimation de la durée de vie des ressources principales d’énergie [25].

Tableau [.1: Durée de vie des ressources d'énergie principales [25].

Ressources d’énergie Durée de vie (ans)
Pétrole 50 a 100
Gaz 602a70
Uranium <25
Charbon 200

2.2.2. En France

La production d’énergie primaire francaise basée principalement sur la production nucléaire (81,5
%) a augmenté de 44 Mtep a 140 Mtep en un demi-siecle. En revanche, la production d’énergie
primaire via le pétrole, le gaz et le charbon a diminué fortement [26]. La production d’énergie via
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les ressources renouvelables, initialement constante, a augmenté depuis 2005 grace a 1’apparition

de I’éolien, du photovoltaique et des biocarburants (Figure I.1).
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Figure I.1: Production d'énergie primaire par énergie en Mtep [26]. (EnRt : Energies
thermiques renouvelables).

La Figure 1.2 montre que le secteur résidentiel-tertiaire induit une consommation importante de
I’énergie primaire frangaise, qui a augmenté légerement sur la période 1970 — 2015, de 41 % a 45
%. En 2015, la consommation de I’énergie s’est élevée jusqu’a 67 Mtep, en augmentant de 0,4 %
par an. Notons que la consommation des énergies renouvelables par le secteur résidentiel-tertiaire

a augmenté de 4 % chaque année depuis 2006 (voir Figure 1.3).
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Figure 1.2: Consommation finale d'énergie par secteur [26] (corrigée des variations
climatiques).
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Figure 1.3: Consommation des ressources primaires dans le secteur résidentiel-tertiaire en terme
d'énergie [26]. EnRt: Energies thermiques renouvelables.

3. Réaction mondiale et nationale.

D’apres ce qui précede, on se trouve devant deux problématiques importantes, tant a 1’échelle
mondiale que nationale : le réchauffement climatique et I’épuisement des ressources fossiles. Cette
section présente les actions mondiale et nationale a mener, représentées par des reglementations

diverses qui rationalisent la consommation énergétique dans les batiments.
3.1. Négawatt

Négawatt est une association américaine créée en 2001, ayant comme but de construire un plan
énergétique dans 1’avenir pour la construction des batiments [27,28]. Le principe de ce plan
correspond a un triangle de trois facteurs : sobriété, efficacité, et ressources renouvelables (Figure

1.4).

Sobriété

Energies Efficacité

renouvelables

Figure 1.4: Triangle Négawatt.

La sobriété est une utilisation intelligente de 1’énergie, induisant une rationalisation de la

consommation de 1’énergie, en utilisant la quantité suffisante et satisfaisante a nos besoins, sans



gaspiller 1’énergie en vain. L’efficacité consiste a améliorer le rendement des systemes utilisés
dans les batiments par une isolation parfaite de I’enveloppe du batiment par exemple. Le troisiéme
facteur, énergie renouvelable, représente I’augmentation de I’utilisation des systemes solaires dans

le secteur résidentiel [27,28].
3.2. HOQE

HQE est I’abréviation de Haute Qualité Environnementale. Elle est une notion environnementale
francaise créée en 1990, contenant des cibles qui visent a réduire les impacts environnementaux

extérieurs. Parmi ces cibles nous citons :
- La gestion de I’eau, I’énergie et des déchets d’activités.
- L’assurance du confort hygrothermique, acoustique, visuel et olfactif.
- L’assurance d’un meilleur sanitaire d’eau et d’air.

- L’optimisation du choix des produits et des matériaux utilisés.
3.3. RT2012

La réglementation thermique 2012, dite RT 2012, est faite dans le but de réduire la consommation
énergétique des batiments, et diminuer les émissions de gaz a effet de serre. Cette réglementation
détermine les exigences relatives a la performance énergétique des nouvelles constructions et

incite a traiter les ponts thermiques et la perméabilité a 1’air dans les batiments neufs.

La RT 2012 définit trois facteurs pour évaluer la performance énergétique des batiments : Bbio,
Cep et Tic. Bbio représente les besoins de chauffage, de climatisation et d’éclairage, prenant en
compte I’orientation et la disposition des fenétres dans la maison pour profiter du soleil le plus
possible en hiver, et une bonne isolation du batiment qui limite les déperditions de chaleur. Cep
détermine les consommations énergétiques primaires annuelles par m? de surface réglementaire,
liées au chauffage, a la climatisation, a I’éclairage, aux sanitaires et a I’eau chaude. Tic représente
la température intérieure durant la période pleine de chaleur, afin d’obtenir un confort suffisant

durant 1’été sans utiliser de climatiseurs et éviter les surchauffes [29,30].



3.4. Batiment passif

Un batiment passif est un batiment qui profite de I’environnement extérieur pour s’éclairer et se
chauffer sans utiliser aucun systeme de climatisation. Pour avoir un tel batiment, il faut une tres
bonne isolation de I’enveloppe en utilisant des matériaux isolants synthétisés ou des écomatériaux.
Il est nécessaire aussi de penser aux fenétres et a leurs dispositions pour faire pénétrer la chaleur

et la lumiere du soleil, munies de brise-soleils.
4. Agromatériaux actuels et leurs caractéristiques.

Toutes les réglementations encouragent une trés bonne isolation de 1I’enveloppe des batiments via

I’utilisation des écomatériaux.

Les matériaux usuellement utilisés dans la construction des batiments, dont les matériaux
d’isolation comme le polystyréne, proviennent de ressources naturelles pétrochimiques et exigent
beaucoup d’énergie lors de leur élaboration. Ces matériaux provoquent des impacts
environnementaux dus a leur production et a la pénurie des ressources primaires non renouvelables

comme les ressources fossiles.

Plusieurs recherches ont développé des matériaux naturels, renouvelables et durables, qui sont
des matériaux écologiques, 1égers, présentant une bonne isolation hygrothermique et acoustique.
Ce paragraphe rapporte 1’¢laboration d’agromatériaux avec différents liants organiques et
minéraux, en présentant leurs performances mécanique et physique, et leurs caractéristiques

hygrothermiques.
4.1. Chanvre (Canabis)

Le chanvre est une plante annuelle bien cultivée dans I’hémisphere nord. Le chanvre est souvent
utilis€é pour fabriquer divers produits commercialisés, tels que des vétements, des tissus, des

produits cosmétiques ou des aliments pour animaux.

Le chanvre se compose de grains qui s’appellent cheénevis, de fibres cellulosiques, et de
chenevottes (voir Figure 1.5b). Il est riche en cellulose (48%), ce qui lui assure une bonne résistance

mécanique. Les cheénevottes sont des granulats déformables, allongés et tres poreux de masse



volumique trés faible, ayant encouragé au début de XXI*™ siecle le développement de matériaux

a base de chanvre avec différents liants minéraux et organiques[31].
4.1.1. Béton chanvre classique

Le composite a base de chanvre (Figure 1.5a) est fabriqué avec un liant minéral a base de chaux

aérienne et de liants hydrauliques tels que le ciment ou les chaux hydrauliques [10,32-36].

(a) (b)

Figure 1.5: (a) Béton de chanvre classique ; (b) chénevottes [33,34].

Le béton de chanvre est utilisé dans la construction des batiments, dans les toitures (200 a 250
kg. m?), dans les murs (400 kg. m™), et dans les sols (500 kg. m™). Plusieurs travaux ont étudié
ses propriétés hygrothermiques. Cerezo et al. [21] ont montré que le béton de chanvre dans les
conditions ambiantes (23°C et 50% humidité relative) et sur une plage de masse volumique variant
entre 300 et 600 kg. m™, a une conductivité thermique comprise entre 0,07 et 0,2 W/m. K. Collet
et al. [32] ont trouvé que la conductivité thermique du béton de chanvre ayant une masse

volumique allant de 390 a 480 kg. m™, varie entre 0,10 et 0,14 W/(m. K).

Tran Le et al. [10] ont trouvé que ’augmentation du dosage en liant du béton de chanvre réduit
sa résistance thermique et améliore sa résistance mécanique, affaiblissant par conséquent son

potentiel d’utilisation comme isolant thermique.

Plusieurs études acoustiques ont ét€ menées sur le béton de chanvre classique [37,38], montrant
que ce béton a une performance acoustique semblable a celle des matériaux utilisés pour 1’isolation

acoustique, en absorbant entre 50 et 90 % des ondes sonores incidentes [21,39,40].



4.1.2. Chanvre-amidon

Le composite amidon-chanvre est un agromatériau 100% végétal, a base de chenevottes de tailles
différentes et d’un liant a base d’amidon de blé. Le et al. [16] ont travaillé sur 1’élaboration de ce
composite en étudiant ses propriétés mécaniques. Le défi était la compétition, entre le liant et les
chenevottes, a absorber I’eau. Le et al. [16] ont optimisé la solution du liant & base d’amidon du
blé, en mesurant la tension superficielle du liant et sa viscosité dynamique. Ils ont trouvé que la
solution optimale du liant est celle qui a une tension superficielle de 50,5 N/m et une viscosité

dynamique de 2,5 Pa. s, avec un rapport massique amidon/eau égal a 0,18.

Plusieurs travaux ont étudié la performance thermique et hygrique du composite amidon-chanvre,

ainsi que ses propriétés mécaniques, en mesurant :

- La valeur tampon hydrique (MBV) qui représente la capacité du matériau a régulariser

I’humidité de I’ambiance.
- La perméabilité a la vapeur d’eau.
- La conductivité thermique A en W/K.mr
- L’isotherme de sorption.

- La capacité thermique C,.

La résistance en compression G, en traction par flexion o, et en cisaillement t.

Le et al. [15,16] ont trouvé une relation linéaire entre la masse volumique du composite
chanvre-amidon et le rapport massique chanvre/amidon (H/S), suivant cette équation : p=-
1,56(H/S) +180,7. L’¢étude de Le et al. [16] affirme que le composite chanvre-amidon a une
densité variant entre 158,9 et 170,8 kg.m™, avec un rapport H/S compris entre 6 et 14. Bourdot
et al. [41] ont étudié la porosité du composite pour différentes formulations. La porosité du

composite chanvre -amidon est autour de 89%.

L’étude des propriétés mécaniques du composite chanvre-amidon consiste a préparer des
échantillons cubiques 15x15x15 cm? (essais de compression), et 10x10x40 cm® (essais de
flexion) compactés sous pression égale a 0,25 MPa. Les essais ont été faits a 1’aide d’une

machine Instron 8800, en utilisant comme vitesse constante 0,2 et 0,1 mm/s [16] et 0,1 et 0,05
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mm/s [41,42] respectivement pour les essais de compression et les essais de flexion. Le module
d’Young ou module d’¢lasticité E et le coefficient de Poisson v ont été mesurés en utilisant le

systeme optique ARAMIS muni de deux caméras stéréo (voir Figure 1.6).

Le composite chanvre-amidon a une résistance a la compression 6. comprise entre 0,4 MPa
et 0,5 MPa, pour une densité variant entre 170,8 et 158,9 kg. m>[16], et un module de Young
variant de 1,47 22,16 MPa. En revanche, Umurigirwa et al. [42] ont trouvé que o est comprise

entre 0,7 et 1,2 MPa. Bourdot et al. [41] ont trouvé les résultats suivants (Voir Tableau 1.2).

Tableau 1.2: Propriétés mécaniques du composite chanvre-amidon [41].

Sample Pamb (kg/m’) Ot (MPa) Gc (MPa) E (MPa) v

HS8-1 182.8 0.6  0.08=0.001  0.57=0.03  2.14=0.04  0.13=0.03
HSS8-2 188.3+09  0.11=0.002 0.63=0.02  247=0.06  0.19=0.01
HS10-1 182.0+03  0.08£0.002  0.57+0.02  2.04=0.06  0.11=20.01
HS10-2 187.9+04  0.10£0.002  0.60+0.01  2.33 £0.03 0.16 £0.00

En raison de la nature poreuse du matériau, les matériaux composites a base de chanvre et
d'amidon constituent un bon matériau d'absorption acoustique pour les moyennes et hautes
fréquences, avec une valeur d'environ 0,7. L'influence du rapport A/C sur le coefficient
d'absorption est faible. Les résultats obtenus par les essais de Le et al. [15,16] montrent que les
matériaux composites de chanvre d'amidon sont de bons matériaux d'isolation acoustique et
peuvent également €tre incorporés dans la fabrication de murs insonorisés. Le composite chanvre-

amidon absorbe entre 86 et 91% des ondes sonores ayant des hautes fréquences [42].

Concernant les propriétés thermiques, la conductivité thermique du composite chanvre-amidon
varie entre 0,063 et 0,073 W/m. K. La conductivité thermique du chanvre-amidon a été mesurée
par Umurigirwa et al. [43] par la méthode flux métrique, en respectant la norme ISO 8301 :1991.
Ils ont trouvé que la conductivité thermique de ce composite est autour de 0,05 W/m. K pour une
température 10 °C et 0 %HR ; cette valeur augmente avec 1’augmentation de la température et de
I’humidité.

La valeur tampon hydrique (MBV) est mesurée suivant le protocole de Nordtest. Le matériau
chanvre-amidon a une valeur se situant entre 2,50 et 2,70 g/(%HR.m?), ce qui nous permet de
positionner ce composite selon la classification de Rode [44] parmi les excellents régulateurs

hygriques de I’ambiance [41,42]. Le traitement des chenevottes avec du NaOH suivi par celui de
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I’agent de couplage silane augmente la valeur tampon hydrique du composite jusqu’a 3,49

g/(%HR.m?).
4.2. Roseaux

Les roseaux sont des plantes a tige creuse et rigide, normalement récoltées en hiver. Ils sont
utilisés dans la construction des maisons depuis des décennies, sous forme de panneaux d’isolation
thermique et acoustique (Figure 1.6) appliqués soit a I’intérieur soit a 1I’extérieur. Fabriqués sans
aucun produit chimique, ces panneaux sont compressés ensemble et tenus par un fil d’acier ou de

nylon [45].

Le panneau de roseaux est un matériau de construction conventionnel utilisé dans les murs et les
toitures, recouvert par un enduit. Les espaces creux remplis d'air a l'intérieur de chaque roseau et
les couches d'air entre les roseaux fournissent un matériau qui s’appelle Hiss Reet Panel avec un

tres haut niveau de protection thermique et de réduction de bruit.

Figure 1.6: Panneaux de roseaux [45].

La conductivité thermique de panneaux de roseaux est comprise entre 0,05 et 0,078 W/m. K [46],

avec une densité égale 2 190 kg. m™.

Le coefficient d’absorption acoustique des roseaux a été étudié¢ en détails par Chilekwa et al. [47]
qui ont étudié aussi I’influence de la disposition des roseaux sur la performance acoustique des
panneaux de roseaux en utilisant la méthode du tube de Kundt. Dans le cas ou les roseaux ont été
mis dans la direction orthogonale aux faisceaux des ondes sonores, le panneau de roseaux absorbe
plus que 50% des ondes sonores. Oldham et al. [48] ont trouvé aussi que les matériaux poreux
hétérogenes a base de roseaux alignés donnent une excellente absorbante acoustique pour les
basses fréquences, en utilisant une chambre de réverbération. Une autre étude plus récente a

analysé la performance acoustique des roseaux, en fonction de 1’épaisseur des panneaux et a
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confirmé que les panneaux des roseaux peuvent présenter un matériau durable et trés économique

parmi les isolants acoustiques [49].
4.3. Bagasse de canne a sucre

La bagasse est un co-produit principal de I’extraction du sucre de la canne a sucre (Figure 1.7), et
est souvent considérée comme un déchet. La bagasse est utilisée dans la fabrication des papiers

grice a sa teneur importante en cellulose (39%) [50].

Plusieurs équipes de recherche ont travaillé a I’élaboration des composites durables et innovants

a base de bagasse.

Manohar et al. [51,52] ont étudié le potentiel d’utilisation de ces fibres naturelles biodégradables
dans I’isolation thermique des batiments. La conductivité thermique apparente des échantillons a
été mesurée en utilisant la méthode du flux métrique, avec une différence de température égale a
22 °C, et des températures moyennes différentes. Les échantillons, ayant une masse volumique

variant entre 70 et 120 kg. m™, ont une conductivité thermique comprise entre 0,046 et 0,054 W/m.

K.

Figure I.7: Canne a sucre (gauche), Bagasse (droite).

Ces valeurs se situent dans la plage de 0,02 W/m. K a 0,06 W/m. K qui est normalement utilisée
pour l'isolation thermique [51]. La conductivité thermique de panneaux isolants faits de coquilles
de noix de coco et de bagasse a ét€ mesurée selon la norme ISO 8301 montrant que ces deux types
de panneaux isolants ont des valeurs de conductivité thermique allant de 0,046 a 0,068 W/m. K

[53].

Kazem et al. [54] ont étudié les propriétés mécaniques et physiques, ainsi que 1’absorption

N

acoustique, de matériaux homogenes et multicouches a base de bagasse de canne a sucre.
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L’absorption acoustique a été mesurée par la méthode du tube de Kundt. Cette étude a confirmé
que I’absorption acoustique est influencée par le type de composite fabriqué. La meilleure
performance acoustique a été trouvée pour les composites de masse volumique égale a 500 kg. m”
3 glaborés sous forme de multicouches en utilisant un liant de Mélamine-Carbamide-
Formaldéhyde, et pour les composites homogenes avec un liant a base de Carbamide-
formaldéhyde de masse volumique égale a4 400 kg/ m>. Dans les deux cas, 1’absorption acoustique

du composite dépasse 0,5 pour les fréquences supérieures a 1000 Hz.
4.4. Cattails (Typha)

Les cattails sont des plantes de genre Typha, qui sont considérées néfastes pour les autres
plantations. Les cattails sont cultivés dans les zones tropicales du sud-est asiatique (Thailande,
Malaysia, et Philippines), et dans les zones Nord-Américaines pacifiques. Les agromatériaux a

base de cattails sont résistants aux moisissures et a I'humidité.

Luamkanchanaphan et al. [55] ont étudié les propriétés physiques, mécaniques et thermiques d’un
agromatériau a base de feuilles étroites de cattails avec un liant a base de Diisocyanate de
méthylene diphényle (MDI). Cette étude a montré que ce matériau a de bonnes propriétés
mécaniques et physiques. La mesure de la conductivité thermique selon la norme ASTM C518, a
montré que les panneaux de cattails-MDI ayant une densité variant entre 200 kg. m™ et 400 kg. m"

3, présentent une conductivité thermique allant de 0,0438 W/m. K 4 0,0606 W/m. K.

L’institut Fraunhofer a étudié un matériau a base de cattails et d’un liant minéral a base de
magnésite (Figure 1.8). Ce composite a une basse conductivité thermique égale a 0,052 W/(m. K).
Il offre une excellente résistance contre l'ignifugation, et une bonne isolation acoustique et
thermique. Il est relativement perméable, mais suffisamment serré afin de régulariser

I’humidité relative du milieu dans la plupart des applications [56].
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Figure 1.8: Panneaux de cattails et un liant magnésite [56].
4.5. Epis de mais

L’¢épi de mais est un déchet agricole de la plante de mais (Figure 1.9). Pinto et al. [57] ont
découvert une technique de construction portugaise répandue aux XVIII et XIX siecles, réalisée

en utilisant des épis de mais et de la terre, comme matériau de remplissage.

La conductivité thermique mesurée par Pinto et al. [58,59] est égale a 0,101 W/m. K, est trés

élevée. Ce composite ne peut donc pas étre un bon isolant thermique.

Figure 1.9: Epis de mais [58].

4.6. Tige de coton
La tige de coton est tres riche en cellulose et en lignine, 46% et 26% respectivement, ce qui
permet de fabriquer un matériau a base de tige de coton sans utiliser un liant chimique. Zhou et al.
[60] ont étudié les propriétés mécaniques et thermiques du matériau a base de coton, en fonction
de la teneur en eau et de sa densité. Les résultats montrent que pour un matériau de densité variant

entre 150 et 450 kg. m~, la conductivité thermique varie entre 0,059 et 0,082 W/m. K (Figure 1.10).
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Figure 1.10: Variation de la conductivité thermique du matériau a base de tige de coton en

fonction de la densité [60].

4.7. Fibres des palmiers

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera L.) est bien cultivé dans les pays arides et semi-arides
dans le monde. Ses fruits ont différentes couleurs, saveurs, douceurs, acidités et textures, et sont
bien connus comme aliment de base (Figure 1.11). IIs se composent d’un péricarpe charnu et de
graines. Dans certains pays récoltant la date, les noyaux sont rejetés ou utilisés comme fourrage

pour les animaux domestiques.
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Figure I.11: Photo d'une palmier dattier [61].

Diverses études ont caractérisé des matériaux a base de fibres de palmiers. Khedari et al. [62]ont
étudié la morphologie des fibres de palmiers et ses propriétés thermiques et chimiques. Ils ont une
conductivité thermique trés proche de celle des matériaux d’isolation thermique (0,083W/m. K)
[61]. Les propriétés mécaniques, la conductivité thermique, et la diffusion de I’humidité des fibres
de palmiers montrent leur potentiel comme matériau prometteur pour 1’isolation des batiments

[63—-067].

En outre, plusieurs travaux ont étudié divers types de déchets des palmiers, en utilisant des liants
a base de polymeres dans une matrice polymere [68—70], ou avec du ciment, du sable et de 1'eau,

pour produire un matériau composite utile dans la construction moderne des batiments [62,71-73].

4.8. Durian

Ce fruit est cultivé dans le sud-est de 1’Asie et principalement en Thailande (Figure 1.12).
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Figure 1.12: Plante du durian (gauche), et son fruit (droite).

Khedari et al. [74,75] ont étudié les propriétés mécaniques et thermiques des panneaux a base de
pulpe de durian. Ils ont étudié la performance énergétique et mécanique de ces panneaux en
fonction de leur densité et de différents types de liants [76]. La formule optimale était celle ou le
composite avait une masse volumique égale 2 428 kg. m > et une conductivité thermique égale 2
0,064 W/(m. K). La conductivité thermique, d’un matériau ayant 50% de pulpe de durian et une

masse volumique égale a 330 kg. m™, mesurée par Khedari et al. [74] est de 0,0728 W/(m. K).

4.9. Coques du riz

Le riz est le produit le plus cultivé dans le monde apres la canne a sucre et le mais, avec une
production de plus de 700 millions tonnes par an. Par conséquent, une grande quantité de déchets
de cette culture est produite, portant leur potentiel a €tre utilisés dans la fabrication de matériaux

durables et renouvelables.

Yarbrough et al. [77] ont étudié la possibilité d’utiliser un matériau a base de coques de riz et de
coquilles de noix de pécan écrasées (voir Figure I.13) qui sont deux déchets solides, comme isolant
thermique de I’enveloppe du batiment. La conductivité thermique apparente a 24 °C varie entre
0,0464 W/m. K et 0,0566 W/m. K ; la plus petite valeur correspond a une masse volumique égale
2154 kg. m™.
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Figure 1.13: Panneau de coques de riz (gauche), et un autre de coquilles de noix de pécan

broyée (droite) [77].

H.S. Yang et al. [78] ont étudié la performance acoustique de différents types de matériaux a base
de riz, en faisant varier la teneur en riz dans les composites. Le matériau contenant 10% de paille

du riz était le meilleur absorbant pour les ondes sonores et les bruits.

4.10. Feuilles d’ananas

La fabrication des composites isolants a base de feuilles d’ananas (Figure 1.14) est considérée
comme une solution environnementale du recyclage des produits résiduels de la production de

[’ananas.

Tangjuank [79] a étudié¢ 1’¢laboration et la caractérisation d’un composite a base de feuilles
d’ananas avec un liant formé par le latex de caoutchouc. Les résultats de cette étude ont montré
que le composite de I’ananas présente une conductivité thermique trés faible (0,035 W/m. K) avec
une masse volumique égale 2 210 kg. m™ qui lui permet de remplacer les matériaux isolants

synthétisés.

Kumfu et al. [80] ont étudié la performance thermique du méme composite, selon 1’American
Society for Testing Materials standard. La conductivité thermique est égale a 0,057 W/m. K pour

une masse volumique égale a 338 kg. m™.
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Figure 1.14: Fibres de feuilles d’ananas [79].

4.11. Fibres de tournesol

Le tournesol est un produit bien cultivé dans le monde entier, grace a une grande teneur d’huile
dans ses grains. Vandenbossche et al. [81] ont étudié les propriétés thermiques et physiques d’un
agromatériau a base de moelle du tournesol (Figure 1.15). 11 a une faible conductivité thermique

(0,0378-0,0524 w/m. K) avec une faible masse volumique allant de 60 kg. m™ a 80 kg. m™.

Figure I.15: Agromatériau de tournesol [81].

Une autre étude a testé I’influence de la pression du compactage sur ses propriétés thermiques et
mécaniques. L’augmentation des conditions du moulage a augmenté la masse volumique du
composite de 500 kg. m> a 858 kg. m™, ainsi que sa résistance a la flexion et son module
d’¢élasticité [13]; En revanche la conductivité thermique du composite a été améliorée en diminuant

la densité du composite (0,0885 W/m. K) [82].
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5. Betterave sucriere (Beta vulgaris)

5.1. Origine et Histoire de la betterave sucriére

La plante de betterave sucriere est une plante bisannuelle qui appartient au genre Beta vulgaris
de la famille des chénopodiacées. La betterave est considérée comme une plante principale pour
produire le sucre dans les pays tempérés, et comme une culture d’hiver dans les zones a climat
plus chaud, depuis la deuxieme guerre mondiale. Cette plante peut étre cultivée sous des différents

climats et divers sols, méme dans les sols marginaux.

La plantation de la betterave s’étend sur 70 millions d’hectares a travers le monde (Etats Unis,
Russie, Turquie et Pologne). L’Allemagne et la France (8 millions de tonnes en Champagne
Ardennes) se situent dans les premiers rangs mondiaux des pays producteurs de sucre de betterave

[83].

Avant le XVII®™ siecle, la canne a sucre était la seule source de la production de sucre de table
[84]. En 1747 le chimiste allemand Maggraf a introduit une nouvelle source de sucre, en isolant la
substance sucrée dans la betterave sucriere. A la fin du XVIIIeme siécle, son éleve Achard a lancé
I’étude de la plantation de la betterave et la production de sucre. Il a réussi de convaincre
I’empereur Frédéric II de I’importance de son étude, pour ouvrir par la suite sa premiere usine
implantée en Silésie au début du XIX*™ siecle. Au début du XIXeme siecle, le blocus opposant la
France a fermé tout le continent aux produits anglais, et par suite il a contribué a la pénurie du
sucre de canne, ce qui a poussé Napoléon a inciter les francais a cultiver des milliers d’hectares de
betterave sucriere. A la fin du XIXeme siecle, la betterave sucriere est entrée dans 1’agriculture
américaine par l'intermédiaire de son réseau de colleges agricoles, de stations expérimentales et

d'extensions coopératives [85].
5.2. Extraction du sucre

Le saccharose est un sucre de saveur douce, extrait sous forme liquide de la racine de la betterave
sucriere (beta vulgaris), de la tige de la canne a sucre, des fruits et des 1égumes. Il est un diholoside
formé d’une molécule de glucose et d’une molécule de fructose, liées entre elles par des liaisons a
(1-2) B. Sa formule est C12H22011, nommé a-D-glucopyranosyl-(1<2) -B-D-fructofuranoside,

couramment abrégé en Glc-Fru, et sa masse molaire est 342,3 g/mol [86]. Toutes les plantes vertes
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peuvent produire le sucre (saccharose) via la photosyntheése, phénomene par lequel elles liberent

de I’énergie et de I’oxygene pour assurer leurs besoins alimentaires.

Le saccharose est disponible sous forme de poudre blanche grice a des traitements de
blanchiment et de cristallisation qui éliminent les vitamines et les sels minéraux. Il est souvent
utilisé comme additif alimentaire dans le monde entier, et il est nommé parfois sucre de table. Le
sucre est aussi utilisé comme conservateur, antioxydant, tensioactif dans les savons. Il est utilisé

aussi dans la fabrication des savons, des encres et des produis cosmétiques [87,88].

La sucrerie est une usine qui produit le sucre ou le saccharose par extraction de la betterave
sucriere ou de la canne a sucre en exécutant plusieurs étapes successives [89,90] comme le montre

Figure 1.16.

A la suite de la récolte, la betterave commence a consommer le sucre stocké dans sa racine, ¢’est
pour cela qu’elle est traitée rapidement, car elle est périssable et biodégradable, entrainant un

risque de fermentation et de difficulté d’extraction du sucre.

Des la réception des betteraves en usine, les collets et les feuilles seront éliminés car ils présentent
une composition tres différente de celle des racines, et la betterave sera évaluée. Apres, les
betteraves passent par voie hydraulique au lavage, qui sert a séparer les pierres, le sable et tous les
produits étrangers de la betterave sucriere, au moyen de trois dispositifs : un cylindre éboueur, un
épierreur et un tapis balistique qui élimine les déchets adhérant aux betteraves comme les
gravillons. Apres le lavage, des couteaux entrainés par un grand disque découpent les racines en

des petits morceaux appelés "cossettes”.

A D’entrée de ’appareil, les cossettes circulent a contre-courant avec de 1’eau chaude a 70-80 °C
et le jus de sucre est extrait des cellules de la betterave par la diffusion des substances solubles de
la matiere premiere dans I’eau (Figure 1.17a). Cette diffusion (Figure I1.17b) obéit a la loi de Fick
[89], pour donner a la sortie les pulpes de betterave qui sont transformées séparément en granulés

pour l'alimentation du bétail et d'autres produits [91].
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L’¢étape suivante est I’épuration du jus de diffusion, qui porte sur un traitement a la chaux suivi de
deux carbonatations successives afin de précipiter 1’exces de chaux. Le traitement a la chaux se
fait en deux étapes, le premier est 1’alcalinisation du jus de diffusion qui consiste a précipiter les
acides, les matieres azotés, les anions et les cations 2+ et 3+, et la deuxieme porte sur un chaulage
massif qui sert a dégrader les composés azotés et les sucres réducteurs. Suite au traitement a la
chaux, le dioxyde de carbone barbote dans le jus et précipite la chaux selon la réaction suivante :
Ca (OH); + CO2 — CaCOs + H2O+ énergie
L’usine utilise I’énergie émise pour évaporer I’eau contenue dans le jus. Cette carbonatation se

fait deux fois pour avoir un jus plus clair, et une pureté élevée (93%).

Apres une deuxieme filtration pour s'assurer que tous les matériaux non sucrés sont enlevés, le jus
va dans un évaporateur a 6 chaudieres autoalimentées. Une fois encore, le jus est bouilli sous vide
et les cristaux commencent a se former. Le sucre restant et le mélange de sirop qui en résultent

sont appelés masse cuite.

Apres, la cristallisation est réalisée en trois étapes appelées « jets », « cristallisation », « malaxage
et essorage ». L'eau chaude propre est utilisée pour laver le sucre, produisant des cristaux de sucre
blanc pur. Suite a I’essorage de la masse cuite, on obtient la mélasse et des cristaux humides qui
sont séchés avec de 1'air chaud filtré dans un granulateur a tambour rotatif et le sucre séché passe
sur des tamis qui séparent les différentes tailles de cristaux de sucre. Les produits sont ensuite
emballés et expédiés aux épiceries et aux fabricants de produits alimentaires. La mélasse contient
la moitié de son poids en sucre, et est utilisée comme un agent important dans la production
d'antibiotiques, de levure de boulanger, d’alcool carburant, ainsi que de compléments alimentaires

pour animaux [91].
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Figure 1.16: Différentes étapes de 'extraction de sucre de la betterave sucriere.
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Figure 1.17: (a) Extraction du sucre a contre-courant ; (b) Cellule de betterave dont on extrait le

sucre.
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6. Pulpe de betterave

La pulpe de la betterave est un coproduit de la betterave sucriere (Figure 1.18). La pulpe constitue
la partie insoluble restante apres 1’extraction du saccharose, et elle est tres modifiable par des

éléments extérieurs comme 1’air, I’eau, les bactéries, les moisissures etc...

La pulpe de la betterave sucriere est considérée comme une excellente nourriture pour le bétail
grice a sa grande valeur nutritive et son excellente appétence. Elle existe sous deux formes
différentes ; la pulpe fraiche, qui se présente sous forme de cossettes traitées a I’eau chaude en
sucrerie, et la pulpe extrudée qui a subi des pressages mécaniques forts pour faire sortir le plus

possible de jus de sucre [92-94].

Figure 1.18: Pulpe de la betterave sucriere.

6.1. Composition chimique

La pulpe de la betterave sucriere contient des composants organiques (93%) et des composés
minéraux (7%). Elle est principalement composée de cellulose, de pectine et d’hémicellulose
(Figure 1.19a) qui forment généralement la structure principale de la paroi cellulaire végétale (voir

Figure 1.19b).
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Figure 1.19: (a) Différents composants de la pulpe de la betterave sucriere ; (b) Paroi cellulaire

végétale [95].

6.1.1. Pectine

L’origine du mot pectine est pectos, un mot grec, qui veut dire compact ou coagulé. La pectine
représente 1’aspect gélifiant des fruits et des végétaux. Grace a ses propriétés émulsifiantes,
épaississantes et gélifiantes, la pectine est utilisée dans la production des aliments comme la

fabrication des confitures.

Les pectines sont majoritairement composées de chaines d’acides a-D- galacturoniques liées entre
elles par des liaisons o (1—4) (Figure 1.20), et elles contiennent des quantités faibles de B-L-
rhamnose [94,96]. En outre, la pectine se trouve sous forme de composés pectiques donnant aux

cellules végétales une grande capacité a absorber 1’eau.
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Figure 1.20: Structure d'acides poly-galacturoniques.

La pectine est produite a partir de résidus séchés de marc de pomme (Nord et centre Europe),
d’écorces d'agrumes (Etats unis, Brésil, sud Europe), de betterave sucriere (France, Allemagne...)

[97,98] et de plusieurs types de fruits.
6.1.2. Cellulose

La cellulose est un glucide constitué¢ d’une longue chaine linéaire de molécules D-Glucose liées
entre elles par des liaisons B-(1—4) (voir Figure 1.21). La cellulose représente la substance la plus
abondante dans la nature, dont elle assure la rigidité des plantes et des végétaux. Elle n’est pas
digérée par I’étre humain, mais les herbivores et le bétail utilisent des enzymes produites par

certaines bactéries de la flore intestinale pour digérer la cellulose [99,100].

La cellulose est le composant principal du bois, qui est I’élément essentiel de la combustion, et
elle représentait donc autrefois, la premiere source d’énergie renouvelable. Actuellement, il existe
de tres nombreuses études et recherches sur la production de I’éthanol par fermentation directe de

la cellulose.

OH

OH
HO OH /% HO OH
o o}
. E% %fﬁ
HO oH O HO OH O
HO HO

Figure 1.21: Structure de la cellulose.
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6.1.3. Hémicellulose

L’hémicellulose est un composé de la paroi cellulaire végétale. Elle est formée par plusieurs
familles de polysaccharides liés avec la cellulose par des liaisons hydrogénes. L’hémicellulose est

composée de longues chaines d’oses, qui ont des structures complexes (exemple Figure 1.22).

Les hémicelluloses ont une structure complexe et amorphe constituée de polysaccharides,
principalement le xylose, l'arabinose, le galactose, le mannose, le fructose, le glucose et l'acide
glucuronique, reliés entre eux par des liaisons f(1—4), pour former des chaines ramifiées. En
outre, ’hémicellulose est une substance soluble dans 1’eau chaude qui peut s’hydrolyser dans une

espece acide [95,101-103].
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Figure 1.22: Structure chimique de I’hémicellulose (en haut : glucuronoarabinoxylane, en bas :

arabinane).
6.2. Propriétés physico-chimiques
6.2.1. Morphologie

La morphologie des agrégats influe sur les propriétés mécaniques du composite pulpe de
betterave-Ciment, et peut modifier sa performance mécanique. Monreal et al. [94] ont étudié la
morphologie des divers types de pulpes de la betterave sucriére d’origines différentes, en

appliquant la microscopie électronique a balayage (MEB) et en utilisant I’analyse d’image.

27


https://www.aquaportail.com/definition-510-xylose.html
https://www.aquaportail.com/definition-11347-arabinose.html
https://www.aquaportail.com/definition-9482-galactose.html
https://www.aquaportail.com/definition-12512-mannose.html
https://www.aquaportail.com/definition-10143-fructose.html
https://www.aquaportail.com/definition-9483-glucose.html

Les pulpes extrudées sont des agrégats qui ont une forme cylindrique de 6 cm de longueur, ayant
une surface lisse présentant quelques fissurations (voir Figure 1.23). Quand elles se désagregent,
leur surface devient plus rigoureuse et irréguliére, ce qui améliore 1’adhésion des pulpes avec le

liant.

En appliquant I’analyse d’images, Monreal et al. [94] ont trouvé que la forme des pulpes de
betteraves présente une répartition hétérogene de leurs dimensions (surface, périmetre), ces formes

étant plus assimilées a des rectangles.

(a) (b)

Figure 1.23: (a) Observation au MEB de la surface extérieure d'un pellet du SICA de chevriéres

; (b) Observation au MEB des paillettes de chevrieres [94].

6.2.2. Absorbance d’eau

Monreal et al. [94] ont mesuré aussi I’absorbance d’eau W%, de divers types de pulpes de
betteraves, suivant cette équation : W%= 100 x (M-Mo) /Mo, ou M, et Mo représentent la masse
de I’échantillon a I’instant t et la masse initiale de 1’échantillon respectivement. Ils ont trouvé que
les pulpes de betteraves sucrieres ont le pouvoir d’absorber entre 2.5 et 3.5 fois leurs masses. Cette
grande absorbance d’eau aboutit a un gonflement également énorme (220 et 325%). Cette
augmentation du volume des pulpes est due a la grande quantité d’eau absorbée. Le taux de
gonflement des particules a été calculé suivant cette équation : G% =100 x (VVi)/Vi, ot Vret Vi

représentent le volume de I’échantillon a 1’état final et a I’état initial respectivement.
6.3. Domaines d’applications de la pulpe de betterave

6.3.1. Fabrication du papier

Les problemes environnementaux dus au processus de ’extraction du sucre de la pulpe de la
betterave sucriere (beta vulgaris) sont principalement liés a la grande production des pulpes, la

consommation de grandes quantités de chaux, la production de la vinasse et la consommation
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d’¢énergie et d’eau. Dans ce contexte, il est proposé d’utiliser la pulpe et les boues de la
carbonatation pour fabriquer les papiers et utiliser la vinasse dans la fabrication des engrais [50].
Il est bien connu que le constituant principal du papier est la cellulose. Normalement la cellulose
est extraite des arbres (1 kg de cellulose nécessite 7 kg d’arbres sans racine, feuilles et branches).
Dans le but d’améliorer I’environnement, des matériaux alternatifs sont utilisés pour la fabrication
des papiers comme la canne a sucre ou la pulpe de la betterave sucriere (beta vulgaris) (Figure

1.24) [50,104,105].

(a) (b)

Amidon 6%
Pulpe de la betterave Carbonatede " Additives 1%

calcium 4%

Protéines(5) Pulpe de la betterave 15%
Cendres insolubles(4) S
Lignine(3
|gn|ne(_ ) Cellulose(27)
Sucre(3)
Pectine(29)
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Figure 1.24: (a) Composition de la pulpe de betterave et de la bagasse de la canne a sucre ; (b)

Composition du papier produit avec et sans pulpe de betterave [50].

Les papiers fabriqués avec de la pulpe de betterave n’ont évidemment pas la méme couleur
blanche que ceux fabriqués avec de la cellulose pure; ils sont utilis€és normalement pour
I’impression et les photocopies, bien que Champon et al. [106] aient réussi a améliorer a la fois
leur blancheur (63,8% ISO), leur opacité et leurs propriétés mécaniques en les traitant avec du

peroxyde d’hydrogéne dans un milieu alcalin, suivi par un traitement d’ozonisation.

Un des produits principaux entrant dans la composition du papier, autre que la cellulose, est le

carbonate de calcium, dépendant des différentes utilisations des papiers. Il peut atteindre 20% de
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la composition entiere du papier. La fabrication du papier génere aussi des problemes
environnementaux a cause de la consommation de chaux, d’ou la nécessité de diminuer cette
consommation dans les papeteries. Le papier est produit par la substitution complete du carbonate
du calcium par les dépdts de la carbonatation [50,107]. Les dép6ts de la carbonatation des pulpes
de betterave sucriere ont été introduits dans la fabrication du papier, et le résultat a été positif en
obtenant une bonne qualité de papier en utilisant 33% des déchets provenant des sucreries (cf.

Figure 1.25).

Cellulose blanchie 65%

Dépbts du
carbonatation
Additives 2% Pulpe de 23%
betterave
10%

Figure 1.25: Composition du papier produit avec de la pulpe de betterave et des boues de

carbonatation.
6.3.2. Les ingrédients alimentaires

6.3.2.1. Bétail

La pulpe de betterave sucriere est souvent utilisée dans la production des aliments pour le bétail
grace a sa meilleure digestibilité et sa petite taille [108—110]. Teimouri [109] a étudié 1'efficacité
physique des régimes a base de pulpe de betteraves chez les vaches laitieres, évaluée par les

réponses de l'apport alimentaire, la digestibilité, 1'activité machée et la production laitiere [111].

Un autre sous-produit de I’extraction de sucre de la betterave sucriere entrant dans la fabrication
de la nourriture des animaux est la mélasse de la betterave, qui est un liquide tres visqueux qui
contient plus de sa moitié en sucre. Meer et al. [112] ont étudié la digestibilité et la composition
chimique des mélasses de la canne a sucre et de la betterave ; ils ont remarqué que la digestibilité

de la mélasse était tres élevée et que la mélasse ajoutée au foin augmentait la digestibilité des

30



matieres organiques. Plusieurs études ont été faites pour mettre en exergue la composition et la

digestibilité de la pulpe de la betterave sucriere et de la mélasse [113—115].

La fermentation de la mélasse donne naissance a un nouveau produit, “la vinasse de la mélasse "
qui, grace a sa richesse en matiere azotée, et a son apport énergétique, présente des intéréts pour
les ruminants. La vinasse de la mélasse pourrait méme améliorer la valeur des fourrages pauvres

tels que la paille et les foins [94].

6.3.2.2. Etres humains

Les fibres produites de la pulpe de betterave sucriere sont considérées comme un produit sécurisé
selon Nordic sugar 2012 [94]. Elles sont produites par le séchage des pulpes de la betterave suivi
d’un broyage mécanique. Les fibres de betterave ont la méme composition chimique que celle de
la pulpe de betterave : 26-32% hémicellulose, 22-24% cellulose, 7-8% protéines, et 18% pectine
[116].

Tamimi et al. [117] ont travaillé sur I’extraction des protéines de la feuille de la betterave sucriére,
a partir de deux jus, I’un contenant des protéines solubles et 1’autre des protéines chloroplastiques

insolubles.

Kunhel et al. [118] ont testé des traitements de la pulpe de la betterave sucriere, afin d’améliorer
la digestion par les animaux des fibres betteravieres. Ils ont trouvé que le prétraitement de la pulpe
avec de ’eau et de 1’acide sulfurique permet d’extraire plus de 80% des sucres et de la pectine

stockés dans la pulpe.

Mohdaly et al. [119] ont étudié les propriétés antioxydantes de la pulpe de la betterave et de la
pelure de la pomme de terre. Ils ont trouvé, parmi les solvants utilisés, que le méthanol a montré

une plus grande capacité antioxydante chez la pulpe de betterave.

La génération de fonctionnalités prébiotiques a partir d'Arabinan, une enzyme biochimique qui
se trouve largement dans la pulpe de la betterave sucriere, représente pour elle une valeur ajoutée

significative [117].

Leontowicz et al. [120] ont étudié I'influence de la pulpe de betterave sucriere sur le niveau de

cholestérol chez les rats. La fibre de la pulpe de betterave sucriere contient des propriétés

31



hypolipidémiques. L'effet hypolipidémie de la fibre peut étre attribué aux parties hydrosolubles

des fibres alimentaires.

6.3.3. Extraction de la pectine

La pectine (péktds) est le principe gélatineux des végétaux. Elle se trouve largement dans
différents genres de fruits et de légumes, tels que le citron, ’orange, la pomme et la betterave
sucriere. Elle attribue, aux cellules végétales, leur capabilité¢ d’absorber une grande quantité d’eau,
et donne leur texture, tandis que la cellulose assure la rigidité des végétaux [95]. La pectine extraite
des fruits est souvent utilisée comme un agent de gélification pour produire la confiture [121]. La
pectine est normalement constituée d’acides galacturoniques, de rhamnose et de sucres neutres tels
que le galactose et I’arabinose. Les acides galacturoniques sont liés par des liaisons a (1-4) [122].
Les groupes d’acide acétique et férulique permettent de créer un réseau tres fort pour former le

gel, via la liaison des cations calcium Ca®*, et les réticulations d’oxydation [123].

L’extraction de la pectine de la pulpe de betterave avec 1’acide éthylénediaminetétraacétique
(EDTA) a un rendement plus grand que celle avec de I’eau, ce rendement étant augmenté en

utilisant des enzymes pectinolytique jusqu’a 95% (Figure 1.26) [124].
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Figure 1.26: Teneur en pectine dans les pulpes traitées et non traitées (gauche), influence des

enzymes pectinolytiques sur 1'extraction de la pectine (droite) [124].
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Lv et al. [125] ont cherché les conditions optimales pour obtenir le rendement maximal de la
pectine extraite de la pulpe de la betterave. Ils ont obtenu un rendement maximal de 24,45%, pour

une extraction durant trois heures sous une température égale a 93,7 °C et un PH =1,21.

Les études faites par Fishman et al. [126] et Kirby et al. [127] ont montré que les protéines
attachées a la pectine améliorent les propriétés de la betterave sucriere dans les émulsions [126].
Fishman et al. [128] ont étudié aussi I’extraction des polysaccharides solubles dans une solution
alcaline (Figure 1.27), intervenant dans la composition d’adhésifs, d’épaississants, de stabilisants,
de formateurs de film, d’émulsifiants, et d’agent de suspension en cosmétique et pharmaceutique
[129].

La pulpe de la betterave sucriere

1 g de la pulpe: 25 ml de HCI, PH=1.
Micro-ondes 30 min, 60 °C, 30 PSI.

Filtre

}

v
Surnageant Résidu
g 1 g solide: 20 ml Alcali, PH=1.

v ) ;
Pectine Filtre 0.6 % NaOH, 0.57 % Ca(OH),.

!

Résidu Surnageant
20 ml H0, 50% NaOH (11.5). 50 9 NaOH (PH=11.5) 0.335 uls 30 %
Filtre H,0, 60 min, 37 % HCI (PH=4-4.5).

|
! . . .
Résidu Surnageant Centrlfuga‘tlon (5K, 10 min)

4 12mlH,0, 37 % HCI (5.5-6). |
Filtre Centrifugation (5K, 10 min) v }
! Surnageant

Cellulose
Polysaccharide 2 v
Polysaccharide 1

Figure 1.27: Schéma représentatif de I'extraction des polysaccharides de la pulpe de betterave
sucriere [129].

6.3.4. Matériaux et composites
Bon nombre de matériaux sont des composites synthétiques et des polymeres qui proviennent de
ressources pétrolieres. Ce paragraphe présente les études réalisées sur les composites a base de

pulpe de la betterave sucriere (PB), destinés a remplacer les composites synthétiques.

Liu et al. [130] ont produit des plastiques a base de pulpe de betterave en utilisant une extrudeuse
bi-vis en présence d’eau et de glycérol (voir Figure 1.28). Le compoundage de la pulpe fondue est
favorisé par la pectine hydrosoluble existante dans la pulpe de betterave. Les composites plastifiés

PB présentaient des propriétés mécaniques modérées qui étaient comparables a celles des autres
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thermoplastiques naturels a base de polymeres tels que I'amidon thermoplastique et la protéine de

soja [131,132].

(e)
Entrée du solide
Q=15-30 Kg.h'!
Q g
Eau PRSs TRS PMou]ev TMoule
L/S=0.2-0.8

Figure 1.28: (a) Photo de la PB en poudre ; (b) Meéches extrudées ; (c) Granulats ; (d)
Echantillons moulés par injection ; (e) Représentation de 1'extrudeuse a double vis [132].

Ces composites sont caractérisés comme des microfibres de cellulose suspendues dans une matrice
de pectine. Une réaction d'oxypropylation a été effectuée en mettant en suspension la pulpe de
betterave sucriere dans de I'oxyde de propylene en présence d'un catalyseur basique et en chauffant

le mélange résultant sous pression, pour produire les éthers [133].

Chen et al. [134] ont élaboré un composite a base de pulpe de betterave sucriere avec un liant a
base d’acide polylactique. Les propriétés mécaniques et thermiques ont été étudiées. Le Di
isocyanate de diphénylméthane a amélioré les propriétés mécaniques de ce composite. Les

propriétés de la tension mesurée ont été similaires aux autres plastiques [135].

La pectine, extraite de PB, est également utilisée dans les matériaux d'emballages plastiques
[136,137]. Dans certains cas, la pectine peut étre utilisée pour protéger les ingrédients actifs du

choc thermique lors du traitement en couches minces pour 'emballage alimentaire [138].
6.3.5. Source d’énergie renouvelable

Les biocarburants tels que les alcools et les éthers représentent une source d’énergie renouvelable

et écologique, a condition qu’ils soient produits dans des conditions énergétiques performantes.
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L’¢éthanol utilisé en France dans le transport provient de la betterave sucriere et du blé. La betterave
contient du saccharose (C12011H22), qui peut subir une fermentation selon la réaction suivante pour

produire 1’éthanol (C2HsOH) [139] :
C12011H22 + H2O — 4 C2HsOH + 4 CO2 (AH= -479 KJ/kg).

La betterave sucriere a un meilleur rendement en bioéthanol que les autres matieres primaires

utilisées (voir Tableau 1.3).

Tableau 1.3: Production et rendement du bioéthanol en fonction des certaines matiéres primaires

[140].
Tableau 3 - Production et rendement du bioéthanol [7]
Matiéres premiéres Ouantité[;ﬂ:drrr!atiére premiére Rendement de matiére premiére Renden‘egnt en éthanol
éthanol) (t/ha) (t d’éthanol/ha)
Blé 3,24 33,63 7,77 22324
Mais 2,59 3293 88 3a34
Betterave (1) 11,7a3128 79,4 6,2 46,8
Canne & sucre (2) 0,07 87 6,1
Lignocellulose (3) 6,25 10 16

{1} wvaleurs exprimées avec un taux moyen en sucre de 18 % en masse.
(2} wvaleurs exprimées avec un taux moyen en sucre de 14,5 % en masse.
{3} par prétraitements et hydrolyse enzymatique, |a production dépend de la teneur en cellulose qui peut varier de 33 a 50 %.

La vinasse de betterave sucriere, résidu de la production d'éthanol, contient de la bétaine (15%)
qui est utilisée comme tensioactif amphotere dans les produits de soins personnels. Notons que la

bétaine et les polyphénols peuvent étre récupérés a l'aide de résines échangeuses d'ions [140,141].
6.3.6. Fabrication de produits chimiques

Les combustibles renouvelables et durables sont dérivés des sources biologiques. Ils ont ouvert
I’horizon a I'utilisation complete de la biomasse qui peut se reproduire sans énergie solaire [142].
En général, les herbes lignocellulosiques ou les plantes ligneuses recueillent la plus grande
attention des développements technologiques, pour récolter des sucres fermentescibles pour la
conversion, a une large gamme, de produits chimiques de plate-forme, tels que 1’éthanol. La faible
teneur en lignine et la haute digestibilité de ses hydrates de carbone font de la pulpe de betterave
sucriere (PBS) une matiere premiere utilisée dans les bioraffineries. La fermentation nécessite la

rupture de la paroi cellulaire et de ses composants comme, dans le cas de la pulpe de betterave
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(PB), la pectine et la cellulose. L'utilisation de différents traitements enzymatiques affecte le

rendement en sucre fermenté de la PB [118,143].

Bonnin et al. [144] ont extrait de la cellobiose de la pulpe de betterave sucricre afin d’étudier son
effet favorisant sur la production de la vanilline par la bioconversion du champignon filamenteux
Pycnoporus cinnabarinus. L’acide oxalique est produit, avec un rendement égal a 75%, a partir de
la pulpe betteraviere [145]. Le déshydraté de Galactitol et le myo-inositol ont d'abord été isolés du
sirop de betterave sucriere en 1965 et sont utilisés dans des applications protéomiques et

pharmaceutiques [146].
6.3.7. Elimination des polluants

La pollution des sources d’eau par les substances toxiques est un probléme permanent de
I’environnement et de la santé. L'utilisation de matériaux agricoles présente certains avantages
par rapport aux matériaux classiques synthétisés, comme leur faible cofit, la régénération des

biosorbants et la récupération potentielle des métaux lourds [147—-149].

Le biochar est produit en utilisant des températures élevées pour briler la biomasse en ne gardant
que le carbone (carbonisation). Yao et al. [150] ont montré que le Biochar améliorait la fertilité
des sols et leur capacité a retenir 'eau, et séquestrait le carbone. Biochar a également un potentiel
en tant qu'absorbant peu cofiteux car il montre une grande capacité 2 retenir les métaux lourds. A
l'aide d'une pyrolyse lente (600 °C), le résidu de betterave a sucre a été€ carbonisé et a démontré sa

capacité a capturer des phosphates.

En utilisant une pyrolyse a haute température (500-700 °C), le carbone activé a été produit en
utilisant de la bagasse de betterave sucriere activée par ZnClz [151], ce qui a permis d’éliminer les
nitrates de I'eau. Une autre technique a faible énergie convertit les lignocelluloses en carbone par
la déshydratation de l'acide sulfurique. Altundogan et al. [152] ont montré qu'elles absorbent des
métaux lourds, en particulier Cr (VI). La pulpe de betterave sucriere carbonisée est aussi utilisée

pour décolorer les sirops de sucre [153].
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7. Amidon de pomme de terre

7.1. Composition chimique

L’amidon est une substance glucidique d’origine végétale, composée des chaines longues et
ramifiées d’anhydro-glucose CsH10Os dans la conformation chaise la plus stable. Il représente la
source de stockage d’énergie des végétaux. L’amidon est présent dans une grande partie des
matieres premieres agricoles telles que les céréales (blé, mais, et riz), les tubercules ou les racines

(pomme de terre, Manioc) et les légumineuses (Pois) comme le montre la Figure 1.29 [154—-156].

Dans la nature, I’amidon se présente sous forme de granules 1 a 100 um de diametre moyen. Cette
taille varie selon son origine botanique. Il contient aussi des composés mineurs (lipides, protéine,
éléments minéraux) en quantités variables. Ces granules, a température ambiante, sont capables
d’absorber de fagon réversible une petite quantité d’eau qui interagit avec les molécules amidon
par liaison hydrogene, conduisant 2 un léger gonflement de ces grains (voir Figure 1.30). A
température élevée supérieure a 60 °C et en présence d’eau en exces, les grains d’amidon subissent
une rupture de liaison hydrogene entre les chaines amylose et amylopectine. Par conséquent, un
gonflement irréversible de ces granules se forme jusqu’a éclatement de la structure granulaire et

libération totale des macromolécules d’amidon.

Les unités D-Glucose sont liées entre elles par des liaisons a (1—4) (95% a 96%), et par des
liaisons o (1—6) (4% a 5%). L’amidon est composé de deux homopolymeres de structures
différentes : ’amylose qui représente des chaines linéaires et ’amylopectine qui représente des
chalnes ramifiées. La teneur en amylose et en amylopectine varie selon 1’origine botanique de

I’amidon (voir Tableau 1.4).
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Tableau 1.4: Caractéristiques principales des amidons de différentes origines botaniques [155].

- . Diamétre ‘Humoidité Amylose Amylopectine
Origine botanique Forme (um) a 66 A:DHR (%) (%) Type
et 20 °C
Céréales
Blé lenticulaire, rond 2438 13 24 326 76a74 A
Mais angulaire, polyédrique 5a25 13 24 328 76a72 A
Mais cireux angulaire, polyédrique 5a25 13 <1 > 99 A
Amylomais sphérique déformé 4322 13 70 30 B
Riz polyédrique 3a8 13 17 73 A
Légumineuses
Pois réniforme 5a10 13 35 65 A
Tubercules
Pomme de terre ellipsoidale 15a 100 18 23 77 B
Manioc rond, tronqué 5435 13 17 83 A

Ble Riz

= Manioc

Figure 1.29: Grains d'amidon avec un grossissement x280 [154].
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Figure 1.30: Comportement de I'amidon a la cuisson et au refroidissement [156].
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7.1.1. Amylose

L’ Amylose est un homopolymere composé de chaines linéaires de D-Glucose liées entre elles par
des liaisons a (1—4) (voir Figure 1.31a). Les Amyloses peuvent réagir avec des composés
organiques et minéraux comme 1’iode, les acides gras libres, les lipides mono acylés et certaines
molécules aromatiques, pour former des chaines complexes. Dans ces dernieres, I’Amylose se
trouve dans une structuration hélicoidale avec 6 unités de Glucose par tour. Dans le cas de I’iode,
I’ Amylose produit une couleur bleue, qui permet de déterminer la teneur de I’amidon en Amylose
(voir Figure 1.31b). En outre, les solutions d’ Amylose ne sont pas tres stables, a cause des liaisons

hydrogenes intramoléculaires, qui peuvent aboutir a une cristallisation par entassement.

(a) (b)

OH
OH
O OH
LLS_ e} OH
HO oH O °
HO oH O °
HO OoH O
HO OH ;

Figure [.31: (a) Structure de 1'Amylose ; (b) Structure hélicoidale du complexe Amylose-Iode
[155].

7.1.2. Amylopectine

L’ Amylopectine est le constituant principal de ’amidon (70%), et au contraire de 1’Amylose,
I’ Amylopectine est composée de multiples courtes chaines de D-Glucose, ramifiées et liées entre
elles par des liaisons a (1—6) (voir Figure 1.32). L’ Amylopectine a une faible capacité a se lier a
I’iode, donnant une coloration variant entre le rouge et le violet. Il existe trois types des chaines :
les chaines courtes (S short), les chaines longues (L long), et les chaines de degré de polymérisation
supérieur a 60. En outre, les Amylopectines organisées en lamelles cristallines apportent la

cristallinité de I’amidon [154—156].
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Figure 1.32: Structure de | 'Amylopectine.

7.2. Les domaines d’applications

L’amidon est un produit nutritionnel abondant, renouvelable, peu coliteux et tres utilisé dans
I’agroalimentaire a travers la production de boissons, confiseries et viennoiseries. L’amidon peut
subir des fermentations, pour contribuer a la production du bio fuel comme par exemple le
bioéthanol. L’amidon est utilisé aussi pour fabriquer les colles des papiers, les traitements de
surface, la formulation de colles, I’encapsulation de produits pharmaceutiques, les cosmétiques, la
papeterie et les matieres plastiques biodégradables.

L’amidon de pomme de terre peut subir plusieurs modifications physiques, physico-chimiques, et
biologiques, pour lui conférer de nouvelles propriétés et résoudre certains problemes de dissolution

qui défavorisent son utilisation [154—156].
8. Conclusion

Ce premier chapitre a dressé le bilan énergétique mondial et national par secteur. Le secteur
résidentiel consomme des quantités importantes d’énergie et de ressources primaires. L utilisation
des matériaux composites a base végétale semble une solution efficace et cruciale pour cette
problématique. Ce type de matériaux légers est capable de réduire les impacts environnementaux

en réduisant les émissions de CO; dans le batiment.

De plus, ce chapitre a mis en lumiere la fabrication et la caractérisation des différents composites
lignocellulosiques fabriqués et utilisés dans le batiment. Les études hygrothermiques présentent
des résultats positifs et encouragent 1’utilisation des bio-composites dans le batiment comme un
isolant thermique et acoustique. Le composite le plus connu en France est le composite chanvre-
amidon. Il présente une bonne performance hygrothermique qui lui offre le pouvoir d’étre utilisé

comme un isolant hygrothermique de 1’enveloppe du batiment des panneaux l1égers.
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La betterave sucriere est bien cultivée en France et surtout dans la région Champagne Ardenne
(33,8 millions de tonnes en 2016). Les pulpes de betterave sucriere sont des coproduits de la
sucrerie qui sont majoritairement utilisées pour produire des aliments pour les animaux.
L’¢laboration des composites a base de pulpe de betterave vise a ajouter une valeur a cette derniere
en 'utilisant dans le domaine de I’isolation du batiment. Parmi ces composites, on cite le béton de
la pulpe de betterave sucriere fabriqué avec un liant minéral a base de ciment. Mais 1’utilisation
des liants minéraux comme le ciment provoque des impacts environnementaux. Le but de cette
étude est de remplacer la matrice minérale par une matrice organique végétale a base d’amidon de
pomme de terre, afin de fabriquer un composite 100% végétal biodégradable et renouvelable.
L’amidon est utilisé majoritairement dans la fabrication de papiers ; il est capable de coller les
fibres cellulosiques entre elles et il est utilisé récemment dans la production de bio-composites qui
sont bien commercialisés en France. L’amidon présente un seul inconvénient au niveau de sa
dissolution, il exige de 1’eau chaude (50 °C) pour étre utilisé comme un liant. Par ailleurs, de
nouvelles études s’intéressent a modifier les propriétés de 1’amidon par extrusion pour qu’il soit
soluble dans I’eau froide. Le chapitre suivant va porter dans sa premiere partie sur 1’étude des
propriétés physico-chimiques de la pulpe de betterave qui peuvent influencer I’adhésion du
composite et son comportement mécanique, et dans une deuxieme partie, sur les méthodes de
préparation et au matériel utilisés pour I’élaboration d’un nouveau agromatériau a base de pulpe

de betterave et d’amidon de pomme de terre.
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Chapitre II : Caractérisation de la pulpe
de betterave et €laboration du composite
pulpe de betterave-amidon
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1. Introduction

Ce chapitre présente une étude des propriétés physico-chimiques de la pulpe de betterave sucriere
extrudée ainsi que l’¢laboration d’un agromatériau a base de pulpe de betterave extrudée et

d’amidon de pomme de terre.

La morphologie de la surface des pulpes de betterave sucriere a été visualisée en prenant plusieurs
photos microscopiques, les dimensions des agrégats étant évaluées en appliquant I’analyse
d’images d’une part et en effectuant un tamisage de différentes mailles d’autre part. Une nouvelle
méthode de mesure a été utilisée afin d’étudier la porosité des pulpes, qui représente une
caractéristique essentielle influant sur les performances hygrothermique et mécanique du

composite.

Ensuite, la fabrication du composite amidon-pulpe de betterave a été étudiée en réalisant plusieurs
méthodes de malaxage et de séchage afin d’avoir la meilleure préparation du composite permettant

d’élaborer un matériau avec une surface plate et parfaite. La densité et la porosité du composite
o2 2 , . . . A .
ont été évaluées en fonction du rapport massique amidon/pulpe de betterave (ﬁ) variant entre 0,1

et 04.

2. Matériaux

Les matériaux utilisés dans ce projet ont ét€¢ fournis par les entreprises CRISTAL UNION
(Pomacle, route de Bazancourt, France) pour la pulpe de betterave et ROQUETTE (Lestrem,

France) pour I’amidon de pomme de terre.

2.1. Amidon de pomme de terre

L’amidon est souvent utilis¢ comme un agent collant dans la fabrication des papiers [156].
L’amidon du bl¢ a été utilisé, d’apres la bibliographie, pour ¢laborer des composites biosourcés ;
il peut coller les particules entre elles et assurer la transmission des forces de cisaillement entre les
fibres. La premiere utilisation de I’amidon dans ce domaine remonte a la découverte d’amidon de

riz dans la construction de la Grande Muraille de Chine [15,16,41,42,157].
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Dans cette thése, nous utilisons I’amidon de pomme de terre (voir Figure II.1 et Figure I1.2) en
raison de son degré de polymérisation élevé, lui conférant de bonnes propriétés mécaniques et une

meilleure viscosité dynamique du liant [158].

Figure I1.2: Grains d'amidon de pomme de terre avec un agrandissement x200.
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2.2. Pulpe de betterave extrudée

Les pulpes de betteraves a sucre (Figure I1.3) ont été fournies par 1'usine Cristal Union (Pomacle
route de Bazancourt, France). Dans 1'usine, les betteraves propres émergent du lavoir et tombent
dans le coupeur dont les couteaux, entrainés par un disque de grand diametre, coupent les racines
en morceaux fins et rigides appelés cossettes [159,160]. Apres extraction du sucre, les pulpes sont
généralement pressées a 20-30% de matiere seche, et sont appelées pulpes surpressées.
Pour assurer une bonne conservation dans le laboratoire, les pulpes fraiches sont déshydratées par
lyophilisation avant utilisation. Dans le procédé industriel, les pulpes sont séchées a une humidité
de 18% et agglomérées sous la forme de pellets séchés de 8-10 mm de diametre.
La pulpe de betterave a sucre est comprimée mécaniquement a une température €élevée pour
produire la pulpe de betterave sucricre extrudée, qui sert d'alimentation au bétail.

Les pulpes extrudées sont composées principalement de pectine, de cellulose et d'hémicellulose

[161].

Dans la partie suivante, une étude détaillée de la pulpe de betterave sucriere est présentée. Seront
étudiés : la morphologie de la surface, ’analyse d’images, le tamisage et la composition chimique

de la pulpe avant d’élaborer les composites.

Figure I1.3: (a) Betterave sucriere ; (b) Pulpe de betterave fraiche ; (c) Pulpe de betterave

extrudée ; (d) Pulpe de betterave extrudée séchée.



3. Propriétés physiques de la pulpe de betterave
3.1. Vue microscopique

La morphologie de la pulpe de betterave influence 1'adhérence des agrégats avec la matrice, ainsi
que les propriétés mécaniques des composites élaborés. Elle a été étudiée par microscopie optique

(x100) et par traitement d’images en appliquant un logiciel d'analyse d'images.

Un microscope KEYENCE (voir Figure ) avec divers agrandissements (x30 et x100) permet de
visualiser les particules de la pulpe a 1'état microscopique. Il est équipé d'une caméra qui permet

de capturer des photos microscopiques a analyser.

Les pulpes extrudées ont une forme caverneuse et une surface irréguliere et rugueuse qui permet

d'assurer une bonne adhérence avec le liant (Figure I1.5).

Les cavités remplies d'air dans les pulpes augmentent la porosité du composite a élaborer ce qui
permet de fabriquer un composite tres 1éger avec des bonnes performances hygrothermique et

acoustique.

Figure 11.4: Microscope KEYENCE utilisé pour I'étude microscopique.
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Figure II.5: Vue microscopique de la pulpe de betterave sucriere.

3.2. Analyse d’images

Image] est un programme du domaine public Java, de traitement et d’analyse d’images,
pensé par I’institut NIH image pour le Macintosh. Il fonctionne soit sous forme d’applet en
ligne, soit avec une application téléchargeable. Il peut afficher, analyser, modifier, traiter,
enregistrer et imprimer des images 2, 16, et 32-bit. Il peut lire toute image ayant le format
TIFF, GIF, JPEG, BMP, DICOM, ou FITS.

Image] peut calculer la surface et la valeur en pixels d’une sélection définie par
I’utilisateur. Il peut aussi mesurer des distances et des angles. Il fait des transformations
géométriques comme la rotation, le réeglement de 1’échelle, les fluctuations. L.’ image peut
étre agrandie jusqu’a 32 :1 et dézoomée jusqu’a 1 :32. En plus toutes les fonctions de
traitement et d’analyse sont disponibles en tout facteur d’agrandissement. ImageJ supporte
plusieurs fenétres simultanément limitées seulement par sa mémoire disponible. ImagelJ est

développé sur Mac OSX utilisant son éditeur intégré et compilateur Java, I'éditeur BBEdit
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et I'outil de construction Ant. Le code source est librement disponible. L'auteur, Wayne
Rasband (wsr@nih.gov), est un bénévole de 1'lnstitut national de santé mentale de

Bethesda, Maryland, USA.

Le logiciel d'analyse informatique (Image J National Institutes of Health) permet de traiter et
d'analyser des images macroscopiques simples extraites de la pulpe de la betterave (Figure I1.6a)
et de déterminer les caractéristiques géométriques des morceaux individuels de la pulpe
centimétrique et de modéliser des formes géométriques régulieres telles que le rectangle et

I’ellipse. Le dispositif expérimental comprend (Figure 11.6b) :
o Une caméra SALSUNG a 16 MPa munie d’'une mémoire 4 GB.

o Un écran a haute résolution de 2560 x 1440 pixels pour le traitement des images en noir et

blanc sur 256 niveaux de gris (0 est noir et 255 est blanc).
o Un ordinateur qui applique le logiciel ImageJ.

o Un support qui fournit a la caméra un plan parallele a la planche plane, sur laquelle les

morceaux de pulpe ont été étalés.

Plus de 2000 particules ont été dispersées de telle maniere qu'elles ne se touchent pas. L'image

résultante a été traitée et analysée a 1'aide de Imagel.
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Figure I1.6: (a) Photo prise pour les pulpes ; (b) Dispositif expérimental.
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En vue macroscopique, le logiciel a permis de calculer les surfaces et les périmetres de chaque
pulpe, les longueurs et les largeurs des agrégats (Figure II.7 et Figure I1.8), ainsi que les axes
majeur et mineur de l'ellipse assimilée a chaque particule. Les surfaces et les périmetres des formes
géométriques ont été calculés, ainsi que l'erreur quadratique de chaque parametre. La surface et le
périmétre moyens sont de 7,9 mm? et 11,37 mm respectivement. Le meilleur modele calculé pour

la forme de la pulpe était la forme rectangulaire.

La partie majeure des pulpes de betterave extrudées a une longueur et une largeur comprises entre
0,5 et 5 mm et la partie mineure a une longueur variant entre 6 et 15 mm. La taille ou les dimensions
des agrégats sont nécessaires pour prédire leur usage dans les bétons, les isolants, les panneaux

. (Figure I1.9). On peut remarquer que la pulpe de betterave sucriere se situe dans la zone
granulats cm-mm, offrant la possibilité de fabriquer des bétons, des isolants ou des panneaux des

particules.
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Figure I1.7: Distribution de la longueur des agrégats.
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Figure I1.8: Distribution de la largeur des agrégats.
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Figure I1.9: Usages principaux des fibres selon leurs tailles [162].
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3.3. Granulométrie

Les pulpes ont été tamisées avec une tamiseuse vibrante (Contrelab) (Figure II.10) pour analyser

leur distribution granulométrique. Les tailles de tamis utilisées sont indiquées dans le Tableau II.1.

Tableau II.1 : Ouvertures de la tamiseuse.

Dimensions du tamis en mm

0,125
0,250

0,500

Figure I1.10: Tamiseuse a vibration

Controlab.
5,6

Apres tamisage, les agrégats retenus dans chaque tamis ont été pesés et les masses cumulées sont
ensuite calculées avec leurs pourcentages massiques. La courbe granulométrique est tracée en
représentant en ordonnées les pourcentages massiques cumulés en fonction de la taille des tamis

en échelle logarithmique (Figure I1.11).
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Figure II.11: Courbe granulométrique de la pulpe de betterave extrudée.

4. Propriétés chimiques de la pulpe de betterave

4.1. Composition chimique

L'extraction séquentielle avec des solvants de polarité croissante permet d'éliminer sélectivement
les composants de polarité croissante dans la pulpe de betterave. Une extraction hiérarchique a été
effectuée sur des pulpes fraiches lyophilisées, de telle sorte que le solvant n'affecte pas la structure
ou la composition du reste de la pulpe. Les extractions ont été effectuées avec le cyclohexane,
I’éthanol, 1’eau chaude et froide, et I’oxalate d’ammonium.

Des échantillons de 5g de pulpe de betterave extrudée lyophilisée ont été pesés et placés dans un
sac en papier filtrant dans un extracteur Soxhlet (Figure I1.12) puis soumis a une série d'extractions
avec différents solvants, a reflux, pendant un minimum de vingt cycles. L'extrait a été concentré
par évaporation du solvant correspondant en utilisant 'évaporateur rotatif. Le résidu a été analysé

par Résonnance Magnétique Nucléaire (RMN) pour identifier sa structure moléculaire.

L'extraction de la pulpe de la betterave avec divers solvants a permis d'obtenir 37% de la masse
totale de pulpe de betterave, qui contient le saccharose, les lipides, les graisses, certains sucres, et
la pectine. La pulpe contient 16,46% de saccharose, ce qui correspond bien a la bibliographie

[159].
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Figure I1.12: Extracteur de Soxhlet utilisé pour I'extraction de la pulpe de betterave.

Suite a la série d’extractions faites pour les pulpes de betterave, des spectres RMN ont été faits
pour ’extrait de chaque solvant afin d’identifier le composant. La RMN est 1’outil d’analyse
actuellement le plus utilis€ en chimie organique. Elle est utilisée dans plusieurs domaines ;
physique, chimie (sciences des matériaux, chimie inorganique...) et en biochimie. Cette technique
permet d’obtenir des informations qualitatives ou quantitatives sur I’échantillon analysé. Les
noyaux les plus souvent étudiés sont I’hydrogéne 'H et le carbone '*C qui présentent un spin

nucléaire non nul et égal a V2.

La teneur en saccharose a été déterminée en utilisant la méthode de Dubois [163]. La pectine a été
extraite suivant le protocole de Phatak [164]. Le Tableau II.2 montre le pourcentage des

composants principaux extraits de la pulpe de betterave extrudée.

Tableau I1.2 : Composants extraits de la pulpe de betterave.

Saccharose (%) Pectines (%) Matiere grasse (%) Polysaccharides (%)

16,46 16,39 1,21 3,02

4.2. Calcination

La cendre qui représente le taux des minéraux, a été évaluée par incinération de 1’échantillon

suivant le procédé de Micard et al [165]. Dix échantillons de 5 g ont été incinérés dans un four a
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moufle de modele KL 05/11 (voir Figure 11.13) a 550 °C pendant 8 heures, puis a 900 °C pendant

une heure.

Le taux des minéraux en pourcentage a été calculé suivant 1’équation II.1:

mres

% matiere minérale = x 100 (IL.1)

m;
Ou m,..s représente la masse de la cendre restante aprés 1’incinération de I’échantillon, et m;

représente la masse de la maticre initiale.

Le Tableau II.3 montre le taux de minéraux et le taux d’organiques contenus dans la pulpe de
betterave fraiche, la pulpe extrudée et le chanvre. La pulpe extrudée subit un pressage mécanique
qui lui donne la forme des petits pellets et élimine une partie des matieres inorganiques
hydrosolubles, ce qui explique la différence en teneur en matieres organiques entre les deux types
de pulpe de betterave. A titre d’exemple, la différence en teneur des matieres organiques entre la
pulpe de betterave et le chanvre correspond a la différence en teneur de la cellulose, le chanvre

contenant plus de cellulose que la pulpe de betterave.

Tableau I1.3 : Composition en matiere organique et minérale.

% matieres minérales % matieres organiques

Pulpe de betterave 4,59 +0,17 95,41 +0,17
extrudée
Pulpe de betterave 7,01 £0,15 92,99 + 0,15
fraiche
Chenevottes 2,03 + 0,67 97,97 + 0,67
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Figure II.13: Four & moufle de modele KL 05/11 utilisé pour calciner 1'échantillon.

4.3. Composition minérale

Dans un cation métallique, les électrons possedent des niveaux énergétiques quantifiés. Toute
variation d’énergie correspond au passage d’un électron d’un niveau énergétique a un niveau
supérieur. Une absorption d’énergie correspond au passage d’électrons d’un état fondamental a un
¢tat excité instable. Une émission correspond a la transition inverse c’est-a-dire d’un état excité
instable a un état fondamental de basse énergie. La plupart des cations est susceptible d’étre excitée
par une flamme. Sous ’effet d’une flamme d’un bruleur a gaz, les électrons sont emmenés a un
niveau énergétique €levé. Le nombre d’¢lectrons adsorbés ou photons émis est proportionnel a la

concentration de 1’échantillon (Figure 11.14).

Des solutions étalons de NaCl, KCL, MgCl,, et CaCl, ont été préparées afin de tracer la courbe
d’étalonnage qui nous permet de mesurer la concentration des cations contenus dans les cendres.
Par ailleurs, des solutions contenant les cendres obtenues par calcination ont été préparées en
pesant 10 mg de cendre, et 1 ml HCI concentré et 5 ml d’eau. La solution a été filtrée dans une

fiole de 100 ml et complétée au trait de jauge avec de I’eau filtrée.
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Figure I1.14: Spectrophotometre d'absorption et d’émission atomique.

Tableau I1.4 : Cations contenus dans la pulpe de betterave.

Pulpe de betterave  [K*]enmg/L.  [Ca**]enmg/L  [Na']enmg/L  [Mg**] en mg/L

Extrudée 19,37 47,84 1,79 8,54

Fraiche 19,96 23,53 1,79 10,80

On peut noter que la pulpe de betterave contient principalement des ions potassium et calcium
(voir Tableau I1.4) et qu’il n’y a pas une grande différence dans la composition des deux types de
pulpe a I’exception de la teneur en ions calcium. La betterave pousse dans un sol riche en potassium
ce qui explique la teneur importante des ions de potassium K*. Quant a la teneur en ions Ca**, elle
est due aux traitements exécutés dans I’industrie avec 1’eau de chaux. Une forte liaison entre les

cations Ca" et la pectine offre une bonne adhésion au mélange (voir Figure I1.15).

Acide Poly galacturonique (Pectine)

Acide Poly galacturonique

C a+2 C a+2 C a'+2

Figure I1.15: Liaison forte entre la pectine et les cations Ca’*.
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5. Elaboration du composite pulpe de betterave — amidon

L’amidon et les pulpes de betterave sucriére sont des matiéres hydrophiles grace a leur grande
capacité a stoker les molécules d’eau dans leur structure. Ceci induit une compétition entre ces
deux ¢léments pour absorber 1’eau du mélange avec pour risque I’obtention d’un liant avec des
grains d’amidon non dissous et un mélange de pulpes mouillées. Plusieurs travaux ont proposé de
préparer le liant a part, avec une viscosité dynamique et une tension superficielle optimales [42].
Dans notre cas, cette solution n’était pas assez efficace, du fait que les pulpes sont trés hydrophiles
et absorbent énormément d’eau, ce qui provoque des gradients hydriques importants tout autour
de I’échantillon lors du séchage, et par suite provoque des déformations dimensionnelles
importantes. Pour cette raison, nous exposons une nouvelle méthode de préparation, qui n’exige

pas I’ajout d’eau au mélange, et plusieurs méthodes de séchage du mélange.

Le mode opératoire de 1’¢élaboration du composite amidon — pulpe de betterave porte sur deux

parties principales : la préparation du mélange pulpe-amidon et le séchage.

5.1. Préparation du mélange

La Figure I1.16 montre les pulpes et I’amidon qui sont utilisés pour I’élaboration de notre
composite. Pour éviter la compétition d’eau entre les pulpes de betterave et les grains d’amidon,
les pulpes extrudées ont été imbibées d’eau distillée pour assurer la saturation avec un rapport
massique Eau / pulpe = 3,5. Ce rapport massique est obtenu par Monreal et al. [166]. Une fois
I’eau absorbée par les pulpes, elles se gonflent énormément (Figure I1.17) et perdent leur rigidité

en formant une pate molle, a I’inverse des chenevottes.

(a) (b)

%
e A

Figure I1.16: (a) Pulpe de betterave extrudée ; (b) Amidon de pomme de terre.
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Figure II.17: Représentation du comportement de la pulpe extrudée en présence d'eau.

Une nouvelle méthode de préparation a été utilisée dans cette partie. Elle n’exige aucun exces

d’eau et est simple a réaliser. Nous la résumons avec les étapes suivantes (Figure 11.18) :

R/
L X4

Immerger les pellets de betterave dans un bassin d’eau pendant deux heures pour qu’ils

absorbent de 1’eau jusqu’a leur saturation (350%) (Figure I1.18a).

Me¢élanger les pulpes mouillées saturées avec la poudre d’amidon de pomme de terre

pendant 10 minutes jusqu’a la disparition de la couleur d’amidon (Figure I1.18b).

Introduire le mélange dans un autoclave, pour faire éclater les grains d’amidon sous
pression de la vapeur d’eau (2 mbar) et a une température de 120 °C pendant 30 min (Figure

II.18c).

Couler le mélange dans des coffres en bois. Des papiers sulfurisés sont mis dans les coffres
pour faciliter le décoffrage de 1’échantillon (Figure I1.18d). Le mélange de pulpe de
betterave-amidon obtenu est ensuite compacté sous une pression de 0,044 MPa dans des

moules de différentes dimensions pour les essais réalisés (voir Figure 11.19).
Mettre le coffre au congélateur apres le compactage.

Sécher I’échantillon (la partie du séchage est bien développée dans le paragraphe suivant)

(voir Figure II.18e).
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Les moules séchés sont placés dans une enceinte a 50 °C et 10% d’humidité relative, pour
perdre I’excés d’eau jusqu’a la stabilisation de leur masse entre 5 et 7 jours. Le Tableau IL.5

montre les rapports massiques amidon/pulpe de betterave étudiés.

(a) (b)

(© (d)

(e) ®)
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Figure II.18: Préparation du composite amidon-pulpe de betterave. (a) Immersion de pulpes
dans ’eau ; (b) Mélange de pulpe et de poudre d’amidon ; (c) Traitement de pulpes a

I"autoclave ; (d) Coffrage du mélange ; (e) et (f) Séchage du composite.

Tableau I1.5: Rapports massiques A/PB étudiés.

A/PB 0,1 0,2 0,3 0.4

Echantillon
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Figure I1.19: Systeme du compactage (a) Echantillons acoustiques ; (b) Echantillons de

compression ; (c) Trois échantillons de flexion.

5.2. Séchage

D’apres la littérature, le séchage des composites végétaux a été réalisé dans une enceinte
climatique a 50 °C et 10% HR [42]. Pour notre projet, les deux matériaux sont trés hydrophiles, ce

qui provoque des problemes de séchage du composite.

Le séchage des composites pulpe —amidon a été étudié en réalisant plusieurs méthodes de séchage
: I’étuve ventilée a 40 °C, I’étuve sous vide a 40 °C, I’étuve classique a 40 et 100 °C, la chambre

climatique 50 °C et 10% HR, et le lyophilisateur (respectivement Figure 11.20 a, b, c et d).

La méthode de séchage a été optimisée en étudiant le taux de retrait et la qualité de la surface du
composite. Le taux de rétractation est calculé pour chaque méthode de séchage, suivant cette

équation IL.2 :

(Vi —Vp)
V.

i

R (%) = x 100 11.2)
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R représente le pourcentage du taux de rétractation, V; et V¢ sont le volume initial et final de

I’échantillon respectivement.

© (d)

Figure I1.20: Différents matériels utilisés pour le séchage des échantillons ; (a) Etuve ventilée ;

(b) Etuve sous vide ; (c) Etuve classique ; (d) Enceinte climatique.

Le séchage des échantillons avec les étuves classiques présente un retrait important (35 %) avec
des déformations dimensionnelles importantes et des macro fissures (voir Figure 11.21), ce qui
induit donc une mauvaise qualité de surface. En revanche, le séchage par lyophilisation présente

le plus petit taux de rétractation (8%), avec une bonne qualité de surface sans aucune déformation
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dimensionnelle et aucune fissure (voir Figure 11.22). La surface du composite présente des
pores(voir Figure I1.23) qui lui donnent le potentiel d’étre utilisé comme un isolant acoustique dans
le batiment. Cette méthode de séchage consiste a congeler le mélange pulpe — amidon et a faire

sublimer la glace en vapeur d’eau qui sera aspirée et piégée par des pompes.
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Figure I1.21: Taux de rétractation des composites séchés avec les différentes méthodes.

(a)

(b)

63



(©

(d)

(e)

®

Figure I1.22: Echantillons séchés par différentes méthodes ; (a,b et ¢) Etuve classique ; (d) Etuve

sous vide ; (e) Chambre climatique Binder MKF 700 ; (f) Lyophilisateur.

o
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Figure I1.23 : Images microscopiques du composite Amidon-Pulpe de betterave lyophilisé.

6. Conclusion

La vue microscopique de la pulpe de betterave extrudée permet de visualiser sa surface rugueuse,
ainsi que les différents pores existants, parametres permettant d’assurer une bonne adhésion entre
les pulpes et le liant a base d’amidon de pomme de terre. La pulpe de betterave extrudée est tres
hydrophile, absorbant énormément d’eau pour atteindre sa saturation avec un gonflement
important. La taille dominante de la pulpe de betterave est comprise entre 2 et 4 mm, ce qui permet
I’utilisation des pulpes de betterave extrudées dans la fabrication des isolants et des panneaux de
particules. Dans le cas ou les agrégats utilisés sont de petite taille, le mélange sera plus homogene

et plus adhérent.

La partie organique de la pulpe de betterave se compose majoritairement de pectine, cellulose,
hémicellulose et la partie minérale principalement de cations Ca**, ce qui permet d’avoir une forte
liaison entre I’acide galacturonique existant dans la pectine et les cations Ca" ; par suite, la rigidité

de la matrice du composite betterave-amidon sera améliorée.

Plusieurs méthodes de séchage ont été testées dans ce chapitre en utilisant divers matériels pour
optimiser ce séchage afin d’obtenir un matériau rigide avec des fissures minimes et un retrait faible.
Le composite a été fabriqué a 1’aide d’un autoclave et séché a 1’aide d’un lyophilisateur. La
méthode de séchage par lyophilisation semble cofliteuse, elle consomme plus d’énergie que les
autres outils. Mais comme le lyophilisateur réalise un séchage tres lent en aspirant I’eau vaporisée,
il n’y aura pas des gradients hydriques au voisinage de 1’échantillon, ce qui permet d’avoir des
bons résultats. L’idéal est donc de réaliser le séchage d’échantillons en plusieurs étapes et avec

une cinétique lente pour éviter I’apparition de fissures superficielles.
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Apres le choix de méthodes de fabrication du matériau, des échantillons de différentes
formulations ont été fabriqués en variant le rapport massique amidon/pulpe de betterave (A/PB)
afin d’étudier l’influence de ces formulations sur les propriétés mécanique, physiques et

hygrothermique du composite dans le chapitre suivant.
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Chapitre I1I : Etude des propriétés
physiques, mécaniques et acoustiques du
composite amidon/pulpe de betterave

67



1. Introduction

Dans ce chapitre, les essais sont réalisés pour quatre formulations avec des rapports massiques
amidon /pulpe de betterave (A/PB) différents (0,1, 0,2, 0,3 et 0,4). Les nombreuses compositions
élaborées dans le chapitre II montrent que les matériaux dans ces rapports massiques, offrent une

bonne tenue mécanique avec une faible déformation dimensionnelle (< 8%).

Dans la premiere partie, la structure interne du composite a été étudiée en déterminant ses
propriétés physiques telles que la porosité globale et la structure des pores. Deux méthodes de
mesure sont développées : la méthode d’insertion de cyclohexane et la méthode de la porosimétrie

par intrusion de mercure (MIP).

Dans la deuxieme partie, les propriétés mécaniques telles que la résistance a la compression et a
la traction par flexion sont aussi étudiées en fonction du rapport massique A/PB afin d’évaluer
I’¢lasticité et la rigidité du composite produit. Les modules d’Young E et les coefficients de

poisson v sont calculés pour chaque composition en utilisant une caméra stéréoscopique Aramis.

La troisiéme partie de ce chapitre porte sur la mesure de I’absorption acoustique du composite en
fonction de la fréquence des ondes sonores incidentes. Le rapport massique A/PB et la teneur en

humidité du composite sont étudiés.

2. Propriétés physiques
2.1. Etude de la masse volumique apparente

La connaissance de la masse volumique apparente des agrégats est importante pour la fabrication
des composites. La masse volumique est généralement définie comme la masse du volume unitaire
d'un matériau. Dans le cas d'un milieu granulaire, la masse volumique apparente est obtenue

suivant I’équation (I11.1) :

(IIL.1)

©
I
<13

Avec p : la masse volumique des agrégats en kg. m™.
m : la masse des agrégats en kg.

V : le volume occupé par les agrégats en m°>.
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Les mesures ont été effectuées a 1'aide d'une fiole jaugée de volume 250 ml pour avoir des mesures
plus précises. Les pulpes ont été versées dans le récipient jusqu'au volume souhaité et sans aucun
compactage (voir Figure I1I.1a). La masse volumique apparente mesurée est donnée par I’équation

(11.2) :

p=_2

=7, (IIL.2)

avec mp la masse de la pulpe de betterave en kg et Vr le volume total du récipient en m>.

Cette masse volumique ne représente pas la masse volumique apparente réelle de la pulpe séchée,
car le volume mesuré contient de I'air interstitiel. La masse volumique de la pulpe séchée, doit etre
représentée par 1’équation (I11.3) :

p= m (11L.3)
avec V, le volume de I’air qui entoure les agrégats.
Une mesure de la masse volumique réelle de pulpe a été effectuée en utilisant du sable avec des
grains de taille inférieure a 250 um, ce qui ¢élimine les vides entourant les pulpes de betteraves
dans le récipient [24]. Une fiole jaugée de volume 250 ml a été remplie avec du sable et une masse
donnée de pulpe séchée m, (voir Figure III.1b).
Le systeme a été bien tassé manuellement en frappant doucement le haut du flacon pendant le
remplissage, puis en utilisant un vibreur vortex (Heidolph Top-Mix 94323) jusqu'a 1’obtention
d’un volume donné. Le systéme a ensuite été pesé avec une balance d’une précision de 1073 g. Le
volume des agrégats est égal a la différence entre le volume du ballon (250 cm?) et le volume du
sable. Le volume du sable ajouté est exprimé dans 1’équation (111.4) :

V= M (I11.4)

Psable

Avec mr : la masse totale du systeme en kg.

Psable: 1a masse volumique du sable.

Ainsi, le volume de pulpe devient égal a V- (m1-myp) / psavle €t par conséquent la masse volumique

réelle de la pulpe est donnée par 1’équation (IIL5) :
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Préelle =

-

my

VT - (mT - mp) / Psable

Cavités
d’air

Pulpes de

; betterave

(a)

Grains
de sable

Pulpes de
betterave

(b)

(I1L.5)

Figure III.1: (a) Systéme utilisé pour mesurer la masse volumique réelle ; (b) Systeme utilisé

pour mesurer la masse volumique apparente.
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2.2. Etude de la porosité via les méthodes cyclohexane et MIP (Mercury
Intrusion Porosimetry).

2.2.1. Méthode par insertion de Cyclohexane

La porosité du matériau est définie comme le rapport entre le volume des vides et le volume total
du composite. La masse volumique réelle de pulpes ne représente pas la masse volumique absolue
de la matiere lors de la mesure au sable, car le sable ne peut pénétrer dans les cavités d'air a
lI'intérieur de chaque particule. Pour cette raison une autre mesure a été faite dans un pycnometre
en utilisant du cyclohexane selon une méthode mise au point dans notre laboratoire [41,167]. Un
échantillon de pulpe de betterave broyée et seche est mis dans un pycnometre. Le cyclohexane est
ajouté jusqu’ a la moitié du pycnometre. Le cyclohexane est un solvant non-polaire et n'affecte pas
la composition ni la masse de pulpe. Le systeme subit 6 cycles d’ébullition (30 minutes) et de
refroidissement (10 minutes) (voir Figure II1.2). Durant ces cycles, 'air s’échappe de I’intérieur de
la pulpe en quittant ses pores, et le cyclohexane vient le remplacer lors du refroidissement. Pendant
le 6eme cycle, le systeme est maintenu sous atmosphere d'argon pour éviter I'humidité. A
température ambiante (20 °C), le pycnometre a été€ rempli jusqu'en haut et bouché par le bouchon

en s’assurant qu’aucune bulle n’était piégée a I’intérieur de verre.

Le systéme a ensuite été pesé avec une précision de 107 g. La masse volumique absolue est

calculée selon I’équation (II1.6).

Bulles d’air

Cyclohexane

Pycnometre

Figure II1.2: Systeme utilisé pour mesurer la porosité globale de la matiere.
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Ml X Pcyclohexane

= II1.6
Pabsolue M1 — (MZ _ M3) ( )

AVeC peyclohexane: masse volumique du cyclohexane.
Mi: masse des agrégats secs.
M:: masse du pycnometre contenant du cyclohexane et les agrégats saturés.

M3;: masse du pycnometre contenant seulement du cyclohexane.

Des précautions ont été prises pour éviter I'accumulation d'humidité résiduelle éventuelle dans le
systeme de reflux. Chaque mesure a été réalisée au moins 3 fois pour étre considérée comme

représentative.

La porosité totale @ en pourcentage peut étre calculée par 1'équation (II1.7) olt Papp est la masse

volumique apparente en kg. m™ et pabsolue représente la masse volumique absolue en kg. m™.

0= 55100 (I11.7)

Pabsolue

2.2.2. Méthode MIP

Dans cette partie, la porosité accessible et la structure des pores ont été mesurées afin d’étudier

leurs effets sur les différentes propriétés du composite.

La porosimetrie par intrusion de mercure (MIP) a été couramment utilisée pour mesurer la porosité
totale et la distribution de la taille de pores [41,167,168]. Le principe est basé sur la pénétration du
mercure dans les pores de 1'échantillon. Les pores sont modélisés comme des canaux cylindriques

et le test de pression est 1i¢ a leur rayon (r) par I’équation de Washburn (I11.8) :

2 0
= 20058 (I11.8)
P
Ou 0 est l'angle de contact entre le mercure et la phase solide, ¢ la tension de surface de I'air-
mercure et P est la pression appliquée. L'angle de contact de 1'échantillon de mercure est de 140°

et la tension superficielle du mercure est d'environ 0,48 N/m. Trois échantillons ont été testés pour
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chaque composition afin de s'assurer que le comportement d'intrusion du mercure (distribution de
la taille de pores) soit identique. L’échantillon utilis€ pour cette mesure a ét¢ séché dans une étuve
a 50 °C pendant plusieurs heures. Le mercure ne peut pas pénétrer spontanément dans les pores du
composite a cause de forces capillaires résultantes de la tension superficielle du mercure. La
machine utilisée pour cette mesure applique donc une pression supérieure a la force capillaire.
Cette pression augmente progressivement avec le temps, pour faire pénétrer le mercure dans les
pores du composite (intrusion). Pour finir, la pression diminue progressivement et 1’échantillon

rejette le mercure (extrusion).

La résistance du composite poreux et la pression appliquée sur ce dernier, déterminent les gammes
de taille de pores accessibles. Une pression variant entre 0,004 MPa et 400 MPa est capable de
détecter une gamme de pores comprise entre 315 um et 0,003 um respectivement (Figure I11.3)

[40].

WDE

< d[um] = 15'0?7pr9 [Bars]

— ‘\
E 1 :
2 - —
§ 0 —
= ‘\_\ | |
0.01 % 1‘
L%

L oy o ra T c ya—
1" 10 1w 1w° 10° 10t 10

Pression de mercure PHg [Bars]

Figure I11.3: Diametre des pores accessibles en fonction de la pression du mercure [40].

Le volume de mercure injecté a été mesuré a chaque pas et la machine détermine le volume
apparent de I’échantillon lors de la premiére injection. Apres la série d’injections de mercure, le

volume des pores est considéré égal au volume de mercure ayant pénétré dans I’échantillon. Cet
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essai est capable de mesurer la porosité finale et le diametre des pores en fonction de plusieurs

parametres qui sont calculés grace aux équations (II1.9) et (II1.10) :

_ M¢chantillon
Pmatrice solide = v -V (IH.9)
échantillon pores accessible
Vpores accessibles (IH 10)
Vnormalisé des pores accessibles — .

Véchantillon

Les courbes de la distribution des pores accessibles dans le matériau poreux peuvent étre
représentées : soit sous la forme de la distribution de 0 (0=Vores/ Viota) €n fonction du diametre des
pores, soit sous la forme de la distribution du volume de mercure (injecté a chaque palier) en

fonction de la pression correspondant au diametre des pores i et i+1.

La caractérisation de la structure des pores de I'agromatériau A/PB a été réalisée a I’aide d’une
porosimetrie d'intrusion de mercure, en utilisant un porosimetre Thermo scientifique série Pascal
140 (3-1000 pm) pour déterminer la distribution des macroporosités. A chaque mesure, un
échantillon du composite de betterave-amidon de masse donnée a été placé dans le dilatometre.
Une petite masse de graisse a été mise tout autour du couvercle du dilatomeétre afin d’assurer une

bonne fermeture de ce dernier avant de démarrer la mesure (voir Figure I11.4).

Dans cette partie, la porosité et la structure des pores accessibles du composite ont été étudiées en
fonction du rapport massique A/PB. Des échantillons de quatre rapports massiques A/PB différents
(A/PB=0,1;0,2; 0,3 et 0,4) ont été fabriqués et préparés pour cette mesure. Avant de démarrer

I’essai, les échantillons ont été séchés dans une chambre climatique a 50 °C pendant une semaine.
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Figure III.4: Porosimetrie Pascal 140 utilisé.

3. Résultats et discussions

3.1. Méthode du cyclohexane

Le Tableau III.1 montre les différentes masses volumiques de pulpe de betterave extrudée
mesurées en kg.m>. On remarque ’augmentation de la masse qui est due a 1’élimination d’une

partie du volume des vides de pulpe a chaque mesure.

Tableau II1.1: Différentes masses volumiques mesurées en kg. m™.

Papp Préelle Pabsolue

194,46 568,36 1073,4

Selon 1'équation (IIL.5), nous avons calculé pour comparaison la porosité de la pulpe extrudée
séchée et celle des chénevottes de chanvre de deux tailles différentes (Tableau I11.2). Les particules

de chanvre mesurées dans le Tableau I1.2 sont plus poreuses que la pulpe de betterave extrudée en
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raison de la structure poreuse des fibres. De plus, les pulpes extrudées ont été comprimées

mécaniquement ce qui réduit leur porosité.

Les masses volumiques apparentes et les masses volumiques absolues de pulpe de betterave et des

cheénevottes ont été mesurées avant et apres 1'extrusion.

Dans les deux cas, la pulpe de betterave extrudée apparait plus dense, probablement en raison de
la forte compression pendant le processus d'extrusion. La chénevotte contient plus de cellulose que
la pulpe de betterave ce qui peut expliquer une masse volumique absolue des chenevottes
supérieure a celle de pulpe de betterave [169]. Les chenevottes ont une porosité proche de 90%
tandis que les pulpes de betterave ont une porosité de 85 %. La structure interne de la chenevotte

est donc plus poreuse que la structure interne de la pulpe de betterave.

Tableau II1.2: Masse volumique apparente et absolue des différents agrégats.

Agrégats Papp (kg. m™) Pabs (kg. m™) Porosité (%)
Pulpe de betterave fraiche 134 + 6,7 911,61 +45.,6 85,30
Pulpe de betterave extrudée 194 +7.9 1073,38 + 53,7 81,93
Chenevotte 5 mm 135 £ 6,75 1271 £ 63,5 91,35
Chenevotte 20 mm 110£5,5 1266 + 63,3 89,34

La Figure III.5 montre la variation de la masse volumique apparente du matériau composite
completement séché dans la chambre climatique a 50 °C et 10% HR, en fonction du rapport
massique A/PB. On peut observer que la masse volumique du matériau composite augmente
linéairement avec I’augmentation du rapport massique A/PB. La masse volumique apparente varie
de 271,4 kg.m™ 2360 kg.m™. Notons que la masse volumique apparente moyenne du béton ciment-
pulpe de betterave est comprise entre 570 kg. m™ et 770 kg. m™ [14]. Pour un rapport massique
A/PB variant entre 0,1 et 0,4, la masse volumique apparente des échantillons peut étre exprimée

par 1'équation (III.11) avec un coefficient de corrélation R*=0,99.
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Figure III.5: Evolution de la masse volumique apparente du composite A/PB en fonction du
rapport massique.

A
= 295,42 x (—) 242,8 II.11
p ap) ( )

Les résultats de la masse volumique et de la porosité sont montrés dans la Figure II1.6. La masse
volumique absolue et la masse volumique apparente augmentent avec le rapport A/PB. Cependant,
la porosité du composite diminue linéairement. En effet, I'échantillon ayant la plus faible quantité
d'amidon (A/PB = 0,1) a la porosité la plus élevée (79,75%) et la plus faible masse volumique
absolue (pabs = 1222 kg.m™). La porosité totale est comprise entre 70,60% et 79,75% et la
diminution du rapport A/PB semble augmenter la porosité totale. L'influence de 1'amidon est
cohérente avec les résultats obtenus par Rahim et al. [20] et Bourdot et al [3]. La présence de gel
d'amidon augmente la masse volumique apparente et diminue la porosité totale en remplissant
I'espace inter-particulaire entre les particules de pulpe et en remplissant ou scellant les pores. Par

conséquent, le composite contiendrait des pores fermés et ouverts plus ou moins accessibles.
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Figure II1.6: Masse volumique et porosité totale du composite en fonction du rapport massique

amidon/ pulpe de betterave (A/PB).

3.2. Méthode MIP

La porosimetrie MIP a été utilisée pour mesurer la porosité accessible qui influence les propriétés
des agromatériaux en particulier les propriétés hygroscopiques. Plusieurs échantillons de trois
formulations différentes sont étudiés avec trois rapports massiques différents (A/PB = 0,1, 0,2 et

0,4).

D’apreés la Figure I11.7 on distingue trois groupes principaux de pores :
a. Le premier contient les pores de diametre inférieur a 30 um et correspond aux pores
existants dans les pulpes de betterave.
b. Le deuxieme contient les pores de diametre compris entre 30 um et 400 um et correspond
aux espaces entre les pulpes.
c. Le dernier groupe comprend les pores de diametre supérieur a 400 pm et correspond aux

pores macroscopiques.
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Dans le premier groupe, le volume des pores diminue avec I’augmentation du rapport massique
A/PB. On remarque aussi un pic pour un diametre de 5,5 pum et seulement pour la formulation
A/PB = 0,1. Cela permet de conclure que cette taille de diametre correspond a la taille des pores
existants dans les pulpes de betterave. En augmentant la quantité d’amidon, le liant recouvre les

pulpes de betterave et bouche les pores de ces dernieres.

Dans le deuxieme groupe, on remarque que le volume des pores le plus €levé est celui enregistré
dans le composite du rapport massique A/PB = 0,4. Cela montre que les pores détectés dans ce

groupe représentent les pores résultant du séchage de 1’amidon.

Dans le dernier groupe, le volume le plus petit a été€ obtenu pour le rapport A/PB = 0,4. On constate
que le pic de la courbe de la formulation (A/PB = 0,4) est décalé vers des pores de taille comprise

entre 30 um et 400 um. L’augmentation de la teneur en liant réduit les espaces entre les pulpes de

betterave.
1000
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Figure IIL.7: Distribution des pores dans le composite.
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Le Tableau III.3 montre 1’analyse de la mesure de la porosité sous la pression du mercure. Il
convient de noter que la porosité accessible du matériau amidon-betterave est liée a la teneur en
liant en raison de la nature poreuse du gel d'amidon ce qui est en corrélation avec les résultats
obtenus avec la méthode du pycnometre. L’échantillon avec un rapport massique A/PB = 0,1 est
le plus poreux avec une porosité totale 66 %. La porosité du composite diminue avec
I’augmentation du rapport massique A/PB pour atteindre une valeur autour de 60 %.

La masse volumique absolue diminue de 1431 kg. m™ 4 1066,5 kg. m™ quand le rapport A/PB
augmente de 0,1 a 0,4. La masse absolue de la troisieme formulation (A/PB = 0,3) est plus petite
que les autres (791,5 kg .m™*) méme si la porosité affiche une valeur de 59 %. On constate que la
présence de gel d'amidon de pomme de terre augmente la masse volumique apparente et diminue
la porosité totale en remplissant les pores inter-particulaires entre les agrégats. Cela peut
s'expliquer par la création de pores fermés entre les agrégats et le gel. On peut donc remarquer que

les agromatériaux sont composés d’une porosité fermée et ouverte plus ou moins accessible.

Tableau II1.3: Masse volumique et porosité du composite A/PB en fonction du rapport massique

A/PB.
apparente Porosité Porosité
A/PB Pepparent Pabsolue (kg m_3)
(kg. m?) (Hg) % (Cyclohexane) %
0,1 247,52 1066,5 66,04 79,75
0,2 339,47 1210,9 59,08 72,63
0,3 372,98 791,5 59,07 70,97
04 380,28 1431 60,24 70,60

4. Propriétés mécaniques

L’¢tude des propriétés mécaniques permet d’évaluer la rigidité et 1’¢lasticité des matériaux pour
les applications dans les batiments. Ces matériaux peuvent étre placés dans la toiture, dans les
murs ou dans les planchers en fonction de leurs propriétés mécaniques telles que la résistance a la

compression et a la traction. Les composites biosourcés de composition 100 % végétale sont
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normalement utilisés comme un élément isolant dans les batiments et ils ne sont pas porteurs. Par
exemple la résistance maximale a la compression et a la traction par flexion du béton chanvre-
amidon sont respectivement 0,57 MPa et 0,08 MPa pour un rapport massique amidon/chanvre égal
a 0,1 [15,41]. Dans cette partie, nous €tudions les propriétés mécaniques (résistance a la
compression, résistance a la flexion, module d’Young E et coefficient du Poisson) du composite

betterave-amidon en fonction d’un rapport massique A/PB variant entre 0,1 et 0,4.

Pour cet essai, une série d'échantillons (12 échantillons cubiques 10 x 10 x 10 cm?® et 12
échantillons prismatiques 16 x 4 x 4 cm?) ont été préparés en faisant varier le rapport massique
amidon / pulpe de betterave extrudée (A/PB) (A/PB=0,1; 0,2 ; 0,3 et 0,4). Les échantillons ont
été réalisés selon la procédure d’¢laboration du composite expliquée dans le chapitre précédent.
Les échantillons cubiques et prismatiques ont été tous compactés avec la méme pression 44 kPa

en utilisant la machine de fatigue INSTRON 8801.

4.1. Etude expérimentale

4.1.1. Etude de la résistance a la traction par flexion

L'essai de flexion quatre points (voir Figure II1.8) a été enregistré en utilisant une machine Instron
8801 avec une vitesse constante de 0,1 mm/s. Pour cette mesure nous avons utilisé les échantillons
prismatiques 16 x 4 x 4 cm®. Le test de flexion a été effectué dans le sens du compactage de
I’échantillon. La résistance a la traction par flexion a été¢ déterminée en utilisant I'équation de

Navier (II1.12) :

_ My Xy (IL.12)
o =

I
Avec My = (Fmax / 2) X a, Fmax: 1a charge maximale, a: distance entre 1’appui et la force appliquée,
y : distance de 1’axe neutre aux fibres extrémes telle que y = h/2, h: la hauteur de I'échantillon, I:

le moment quadratique de I'échantillon I =b x h?/ 12 et b: 1'épaisseur de 1’échantillon (voir Figure

IL.8).
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Figure IIL.8: Dispositif expérimental du test de traction par flexion en quatre points.

4.1.2. Etude de la résistance a la compression

L'essai de compression (voir Figure II1.9a) a ét€ enregistré en utilisant la machine Instron 8801
avec une vitesse constante de 0,2 mm/s. Pour cette mesure nous avons utilisé les échantillons
cubiques 10 x 10 x 10 cm?®. Le test de compression a été effectué dans le sens du compactage de

I’échantillon.

Les déformations relatives transversales et longitudinales respectivement (exx, €yy) ont été
déterminées en utilisant le systeme optique Aramis (voir Figure II1.9b). Ce systéme est un systeme
optique de haute performance qui détermine a la fois le déplacement et la déformation de
l'échantillon pendant le chargement par des méthodes de corrélation d'images numériques [15,41]
. Une caméra stéréo ARAMIS a ét€ connectée de facon rigide pour mesurer les champs de
déplacement et les déformations 2D d'une paire d'images correspondant a plusieurs instants de
déformation d'échantillons. Avant la mesure, tous les échantillons ont été placés a la méme
distance de la caméra (34 cm) pour obtenir une image nette. Le module d'élasticité (E) et le
coefficient de Poisson (v) ont été calculés en utilisant les équations (II1.13) et (II1.14) ol o est la
résistance a la compression, gyy est la déformation relative longitudinale et exx est la déformation

relative transversale.

g= 2 (I1L.13)
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Y= —-—— (IIL.14)

Sl

Caméra Stéréoscopique

|

(a) (b)

Figure I11.9: (a) Essai de compression ; (b) Caméra stéréoscopique Aramis utilisée pour I'essai
de la compression.

4.2. Résultats et discussions
4.2.1. Résistance a la traction

La Figure III.10 montre que la résistance maximale a la traction augmente de 0,11 MPa a 0,21
MPa lorsque la teneur en amidon augmente. Ces valeurs sont supérieures a celles mesurées sur
les composites amidon-chanvre 0,08-0,11 MPa [41]. Ces résultats confirment que lorsque les
particules utilisées sont plus fines (pulpes de betterave), elles sont mieux recouvertes par le
liant d'amidon pendant la fabrication du matériau. Par conséquent, les composites A/PB

montrent une résistance a la traction plus grande que celle des composites amidon-chanvre
[39].
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Figure III1.10: (a) Courbes contrainte-déplacement du vérin pour des différents rapports
massiques A/PB ; (b) Variation de la résistance a la traction par flexion en fonction du rapport

massique.

La résistance a la traction du composite A/PB (o) peut étre approchée en fonction du rapport

massique A/PB par I'équation (IIL.15).

AN A .
o, = 0,79 x (ﬁ) ~ 0,06 x (ﬁ) +011 (IIL15)

4.2.2. Résistance a la compression

La variation de la résistance a la compression des €échantillons susmentionnés est représentée en
fonction des déformations longitudinales dans la Figure III.11a. Pour une déformation relative
longitudinale de 10% et pour un rapport massique A/PB variant entre 0,1 et 0,4, la contrainte
correspondante varie de 48% a 62% de la contrainte maximale. Cela permet de dire que

I’échantillon ayant le rapport massique A/PB =0,1 est plus ¢élastique et plus déformable que les
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autres formulations. La résistance maximale a la compression a été obtenue pour une déformation
longitudinale € comprise entre 22% et 27%. La résistance a la compression du composite A/PB
augmente de 0,37 MPa a 0,52 MPa quand le rapport massique A/PB augmente de 0,1 a 0,4 puisque
le liant a base d’amidon remplit les espaces entre les pulpes de betterave et assure une rigidité plus
grande (voir Figure III.12). La résistance maximale a la compression du composite A/PB peut étre
approchée par 1’équation (II1.16). Pour le composite amidon-chanvre, la résistance moyenne a la
compression pour un rapport massique amidon/chanvre = 0,1 est autour de 0,57 MPa [15,16,41].
Cette résistance est plus grande que celle du composite A/PB pour un méme rapport massique
(0,37 MPa) puisque les chenevottes présentent une rigidité plus élevée que celle de la pulpe de

betterave.

Il semble important d’indiquer que la résistance a la compression du composite augmente avec
l'augmentation de la quantité du liant (amidon) puisque ce dernier est capable de s’étaler sur les
pulpes de betterave et par suite d’offrir au composite sa rigidité et son homogénéité. En revanche,
lI'influence de la variation de la masse volumique sur la résistance a la compression des composites

amidon-chanvre n'est pas significative [15,16,41].
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Figure III.11: (a) Courbes de déformation-contrainte de compression avec différents
rapports massiques A/PB ; (b) Partie linéaire de la courbe déformation-contrainte.
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Figure III.12: Evolution de la résistance maximale & la compression en fonction du
rapport massique A/PB.

A
o, = 0,54 x (ﬁ) +0,32 (IIL16)

4.2.3. Etude du module d’Young et du coefficient de Poisson

La Figure III.13a montre la courbe du module d'élasticité en fonction du rapport massique A/PB
mesurée par un test de compression. Le module d'élasticité moyen du composite A/PB est compris
entre 2,06 MPa et 3,17 MPa. On peut voir que le module d'élasticité augmente lorsque le rapport
massique A/PB augmente de 0,1 a 0,4. Le module d'élasticité moyen de composites amidon-
chanvre varie entre 1,63 et 2,04 MPa. Les composites A/PB ont donc une rigidité supérieure a celle
de composites amidon-chanvre. Cela peut s'expliquer par le fait que la pulpe de betterave est plus

fine, et ainsi mieux enduite par le liant lors de la fabrication [15,16].

Le module d’Young E a été calculé avec une deuxieme méthode en appliquant les méthodes

d’analyses d’images Aramis Caméra Stéréo. Le logiciel ARAMIS permet de calculer les
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déformations verticales et horizontales (&xx, €yy). Le module d”Young E est obtenu selon I’équation

(IL.17) :

E=— (IL.17)

Omax

Avec 039 = , Omax la résistance maximale a la compression et gyy la déformation

correspondante a G3.

La moyenne de déformations &yy a été calculée en excluant les 10 % de valeurs les plus grandes et
les 10 % de valeurs les plus petites. Le graphique de la Figure I11.13a montre le faible écart entre

les résultats obtenus par les deux méthodes de calculs.

L'élasticité du module E peut étre exprimée en fonction du rapport de masse A/PB dans I'équation
approchée (II1.18). Le coefficient de Poisson moyen des échantillons étudiés est représenté sur la
Figure III.13b. Les résultats montrent que le coefficient de Poisson augmente linéairement avec le
rapport massique A/PB de 0,11 a 0,18. Ceci peut s'expliquer partiellement par la diminution de la
porosité du composite. L'augmentation de la quantité d'amidon est capable de remplir les pores
existant dans le composite et de diminuer sa porosité, par conséquent, cette augmentation améliore
I’homogénéité du composite. Les ratios moyens de coefficient de Poisson mesurés sont
comparables a ceux de composites amidon-chanvre [15,16,41]. La relation entre le coefficient de

Poisson et le rapport massique A/PB est linéaire et peut étre approchée par 1'équation (II1.19).
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Figure II1.13: (a) Module d’élasticité E calculé par ARAMIS et par le calcul classique ; (b)
Module de Poisson v.

Tableau II1.4: Iso-contrainte dans la direction des charges avec I’augmentation du rapport

massique A/PB.
Echantillons A/PB €max (%) €min (%) Emax — Emax (%)
0,1 -6,813 -1,879 -4,93
0,2 -7,182 -1,960 -5,22
0,3 -7,085 -1,665 -5,42
0,4 -7,557 -1,767 -5,79
? A (IIL.18)

A
E=115 X|(=—|) —2 X (== 2,15
5 (55) —200 % (5) +

A (111.19)
=021 X (—) + 0,09
92021 x (g7) +
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Figure III.14: Cartographies des déformations (déformation transversale et longitudinale) sous
I’application des charges obtenues par les méthodes d’ARAMIS pour une contrainte 630% = Omax
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La méthode d'Aramis utilisée permet d’étudier la distribution de déformations longitudinales et
transversales (exx et gyy). La Figure II1.14 montre les cartographies typiques de déformations pour
plusieurs échantillons étudiés avec un rapport massique A/PB différent pour 6 = omax / 3. La valeur
iso-contrainte (€max — €min) €tait plus importante dans 1'échantillon contenant une quantité plus
grande d'amidon (A/PB = 0,4) (voir Tableau I11.4). On peut voir que la contrainte iso tend a
augmenter lorsque le rapport massique A/PB augmente de 0,1 a 0,4. Il semble intéressant
d'indiquer que 1'iso-contrainte du composite Amidon-PB est inférieure a celle de I'amidon-chanvre
[41], ce qui peut confirmer que lorsque les particules utilisées dans les matériaux composites sont
plus fines, les particules (Pulpes de betterave) sont distribuées dans toutes les directions du

composite et le composite est plus homogene.

5. Propriétés acoustiques

5.1. Rappels sur les ondes sonores

Le son est une vibration qui se propage dans un milieu matériel tel que les fluides (eau, air...) et
les solides, provoquant une modification de la pression et un mouvement vibratoire du milieu. En
équilibre thermodynamique le milieu atmosphérique a une température T= 20°C et une pression
Pp = 1,013.10° Pa. Les vibrations sonores entrainent une variation légére de la pression
atmosphérique, pour avoir une pression P = Po+ P(t). L’oreille humaine est sensible seulement a
une variation P(t) qui ne dépasse pas une dizaine de Pa. La pression est indépendante de 1’énergie
du son émis, elle n’est donc pas suffisante pour caractériser une onde sonore. Pour cela, le terme

intensité acoustique a été introduit, qui représente 1’énergie sonore en W/m?>.

Le son se propage avec une vitesse co qui dépend des caractéristiques du milieu. Dans 1’air, la
vitesse du son varie principalement avec la température : co = 20,05T% avec T en Kelvin. La

fréquence du son est exprimée en Hertz (Hz). Le Tableau III.5 montre les différentes gammes de

fréquences.
Tableau II1.5: Différentes gammes de fréquences (cours acoustique).
<20 Hz 20 a50 Hz 500 a 20000 Hz 20000 Hz > 20000 Hz
Infrasons Basses Médiums Aigus Ultrasons
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On a plusieurs classes de son en fonction de sa fréquence : le son pur, le son périodique, le son non
périodique et les bruits. Les bruits sont divisés en deux types : le bruit blanc qui posseéde la méme
énergie pour toutes les fréquences, et le bruit rose qui possede la méme énergie par bande de
fréquence. La longueur d’onde sonore (A) exprimée en metre, dépend de la fréquence et de la

célérité du son : A=co/ f.

En 1920 les ingénieurs du labo Bell ont introduit un nouveau terme Bel noté B, qui représente une
mesure de rapport de deux valeurs. Le niveau de pression acoustique est exprimé en dB sous
forme : L, = 10Log (P%s / P%) ot Py représente la pression de référence égale a 20 uPa qui
correspond a un niveau d’audition 0 dB a une fréquence 1000 Hz. On distingue plusieurs niveaux

sonores en dB (voir Tableau II1.6).

Tableau II1.6: Ordres de grandeurs des niveaux sonores.

Niveau en dB Sensation sonore Exemples
0 Silence inhabituel Seuil d’audibilité
10 Tres calme Studio d’enregistrement
20 Tres calme Jardin calme
30 Jugé calme si on est actif Bibliotheque
40 Jugé calme si on est actif Bureau tranquille
50 Modéré Bureau
Génant (pour un travail
60 ‘ Parole normale a 1 m
intellectuel)
70 Assez fort Rue passagere
80 Fort Hall de gare
Seuil 1ésionnel si 8 heures par . .
90 . Atelier de mécanique
jour
100-120 Désagréable Presse, marteau piqueur
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130-140 Douleur Réacteur d’avion

>140 Déchirure du tympan possible Fusée

La connaissance du niveau acoustique des bruits en fonction de différentes fréquences audibles
n’est pas suffisante, il faut analyser précisément la composition spectrale du bruit, soit en bandes
fines (Af =constante), soit en bandes larges par octave ou tiers octave (Af / f = constante). Chaque
phénomene étudié nécessite un type d’analyse différent de 1’autre, par exemple les sons
harmoniques sont normalement analysés en bandes fines, en revanche les bruits sont analysés en
bandes larges. Dans le domaine du batiment, on s’intéresse aux fréquences allant de 100 a 4000

Hz. Le Tableau III.7 montre les fréquences correspondant a une octave et a un tiers d’octave.

Tableau II1.7: Définition normalisée pour une octave et un tiers d'octave [1].

Fréquences (Hz)

1/3
d’octave 8 g % 8 % W 8 8 g 8 8 LO" 8 8 8 % 8 8
Octave 125 250 500 1000 2000 4000

La plupart des habitants considére que le bruit est I’élément le plus génant parmi les nuisances en
milieu urbain. L’agence francaise de normalisation définit le bruit comme tout phénomeéne
acoustique provoquant une sensation désagréable ou génante. Dans ce cadre, de nombreuses études
visent a réduire les nuisances sonores dans des différents domaines ; Ferroviaire, automobile,
aéronautique, militaire, médicale et batiments. Dans le domaine du batiment des matériaux isolants
acoustiques a base minérale (laine de roche, polystyréne...) et a base végétale (béton de chanvre)

sont utilisés.
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5.2. Absorption acoustique

La rencontre d’une onde sonore incidente d’énergie E; avec une paroi, produit une onde
réfléchissante d’énergie Er, se propageant dans une autre direction, accompagnée d’une partie

transmise E; a travers cette paroi. Le bilan énergétique s’écrit selon 1’équation (II1.20):

E;=Ep+E, (I11.20)

En général, une onde sonore qui se propage dans I’air perd de 1’énergie soit a cause de la viscosité
et de la température de I’air, soit lors du contact avec un obstacle. Il y aura une partie transmise a
travers I’obstacle. Cette transmission provoque un amortissement de 1’onde sonore qui aboutit a

une perte d’énergie appelée souvent énergie absorbée par le matériau.

Dans le cas ou la paroi représente un matériau poreux, qui peut dissiper une partie de 1’énergie
incidente, on introduira une absorption acoustique E, (voir Figure I11.15), et le bilan énergétique

s’écrit suivant 1’équation (II1.21) :

E;=ER+E +E, (IIL.21)
Paroi
Onde sonore
incidente
Y \YAY; .
AN Partie
’\,\, AL transmise
Partie
Onde sonore absorbée
réfléchissante

Figure III.15: Schéma représentatif du phénomene de réflexion d'une onde sonore incidente.

Le but de I’isolation acoustique dans les batiments est de limiter la propagation des ondes sonores

de part et d’autre d’une paroi. Pour empécher la transmission des ondes sonores, il est utile de
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choisir des matériaux a forte inertie pour que ’onde incidente ne puisse pas les mettre en
mouvement, ce qu’on appelle effet de masse. La correction acoustique consiste a limiter les ondes
réfléchies sur la surface d’une paroi, qui interférent avec les ondes incidentes et génent par exemple

I’intelligibilité du discours dans la piece.

Les matériaux poreux, tels que le béton de chanvre, ont une masse volumique tres faible (450
kg.m™ pour le béton de chanvre classique), ce qui lui permet de vibrer sous 1’effet des ondes
incidentes, et par conséquent de transmettre une partie importante des ondes sonores. En revanche
ce type de matériau a un grand pouvoir a absorber I’énergie sonore, ce qui permet d’augmenter E,

et diminuer 1’énergie réfléchie E..

En négligeant I’énergie transmise, le bilan énergétique se réécrit sous la forme suivante (équation

I1.22 & 111.23) :

Eo + Er = E; (I1.22)
E, Eg
E + I 1 (111.23)

On définit le coefficient de réflexion R et le coefficient d’absorption a selon 1’équation (I11.24) :

(I11.24)

Le coefficient d’absorption acoustique a est défini comme le rapport d’énergie absorbée par le
matériau étudié sur 1’énergie incidente. Il varie de 0 a 1. Pour o = 0 le matériau testé est
completement réfléchissant, et pour a =1 le matériau est complétement absorbant. Le coefficient
d’absorption dépend de la fréquence du faisceau incident. Un matériau peut avoir une absorption
différente selon la fréquence ou bande de fréquence. C’est pour cela que 1’analyse de la mesure
d’absorption acoustique se fait souvent en fonction de différentes bandes de fréquences allant de
100 Hz jusqu’a 4000 Hz (analyse spectrale par tiers d’octave). a peut étre mesuré soit a I’aide d’un

appareil qui s’appelle tube de Kundt, soit dans une chambre réverbérante [42].
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5.3. Le tube de Kundt

Le tube de Kundt de type BK 4206 (tube a deux microphones fixes) a été utilisé dans cette partie
pour mesurer le coefficient d’absorption acoustique a. Cet appareil est constitué d’un tube
cylindrique muni de deux microphones Y4 de pouce BK type 4187, un amplificateur de puissance
BK 2706 et un analyseur OROS. Pour les mesures de 1’absorption acoustique du composite
betterave-amidon, nous disposons de deux tubes de dimensions différentes permettant de changer

les gammes de fréquences utilisées :
» Tube de Kundt de grand diametre & 100 mm (Figure II.16 a) :

e Gamme de fréquence : 50 Hz-1,6 kHz
e Distance entre les deux microphones : 50 mm
¢ Distance entre la surface du matériau et le microphone le plus proche de I’échantillon : 100

mm.
» Tube de Kundt de grand diametre @ 29 mm (Figure II1.16b) :

e Gamme de fréquence : 500 Hz-6,4 kHz
e Distance entre les deux microphones : 20 mm
e Distance entre la surface du matériau et le microphone le plus proche de I’échantillon

: 35 mm.

(a) (b)

Figure II1.16 : (a) Tube de Kundt pour les basses fréquences ; (b) Pour les hautes fréquences.

Le tube de Kundt est capable de mesurer 1’absorption acoustique ainsi que I’impédance de surface
de matériaux suivant la Norme NF EN ISO 10534-2. La Figure III.16 montre le dispositif utilisé

pour cet essai qui contient deux microphones espacés d’une distance s variant selon le tube utilisé,
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un haut-parleur fixé a ’extrémité du tube, et I’échantillon placé a I’autre extrémité du tube. A
I’aide du générateur de 1’analyseur et de I’amplificateur de puissance, le haut-parleur produit des
signaux sonores qui tombent a la surface de 1’échantillon (voir Figure II1.17 et Figure II1.18). Les
deux microphones captent les pressions acoustiques réfléchissantes et incidentes. Le principe de
la mesure de 1’absorption acoustique est donc basé sur 1’étude de la fonction transfert H entre les

deux signaux captés par ces deux microphones.

Pour cette mesure, I’effet du rapport massique amidon/pulpe de betterave sur 1’absorption
acoustique du composite a été étudié. Dans ce but, quatre formulations de rapport massique
différent ont été faites (A/PB =0,1; 0,2 ; 0,3 et 0,4), et quatre échantillons pour chaque formule
ont été fabriqués. Les échantillons comme le montre la Figure II1.19 ont la forme de disques de
deux différents diametres @ 29 mm et & 100 mm. Une machine de traction INSTRON 8801 a été
utilisée pour compacter les échantillons a un niveau de compactage sous une pression de 44 kPa
afin d’avoir une méme masse volumique et réaliser les essais avec une bonne précision. Les
échantillons utilisés pour réaliser cette mesure ont été séchés dans une chambre climatique a 50

°Ceta 10% HR (voir Figure I11.20).

Chaque éprouvette de matériau est testée avec deux gammes d'échantillonnages de fréquences
successives. Une premiere série de mesures a été faite avec des ondes sonores a hautes fréquences
(petit tube) et une deuxieme mesure a €té réalisée en utilisant des ondes sonores a basses

fréquences. Ce double échantillonnage permet d’augmenter la précision de résultats.

Dans cette partie 1’effet de deux parametres sur le comportement acoustique du composite a été
étudié : la teneur en eau et la teneur en liant. Le premier parametre a été étudié en mettant les
échantillons testés dans une chambre climatique sous une température constante (23 °C) et a des

humidités relatives différentes (10 % HR, 50 % HR et 75 % HR).
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Microphones
Haut-parleur ‘
Onde sonore Tube de
—— incidente Kundt

Onde sonore Echantillon
réfléchissante

Figure II1.17: Schéma représentant la mesure de I'absorption acoustique a l'aide d 'un tube de
Kundt.

Sens de la
l propagation des
ondes sonores
Sens du
compactage Echantillon

Figure II1.18: Dispositif des tests dans le tube de Kundt.

Figure II1.19: Echantillon utilisé dans la mesure de I'absorption acoustique.
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Figure II1.20: Echantillons utilisés pour la mesure de I'absorption acoustique.
5.4. Résultats et discussions

Plusieurs études ont été faites pour évaluer la performance acoustique de bio-composites tels que
le béton de chanvre-amidon, chanvre-ciment, et amidon-dates palmier [15,42,170]. Gourlay et al.
[23] ont évalué 1’absorption acoustique du béton de chanvre en utilisant un tube de Kundt. Ils ont
¢tudié I’influence de la teneur en eau sur la performance acoustique de bétons de chanvre. Les
résultats ont montré que les propriétés acoustiques des bétons de chanvre ne sont pas
significativement affectées par la teneur en eau car 1'eau liquide décante préférentiellement les
intra-particules, alors que la dissipation acoustique n'est liée qu'aux macropores inter-particulaires.
Cependant, I'humidité dans le matériau crée un léger gonflement de particules, qui est visible a
travers une augmentation de la rigidité du béton de chanvre ainsi qu'une diminution de la porosité

[23].

Dans cette étude, quatre formulations avec différents rapports massiques A/PB (0,1, 0,2, 0,3 et 0,4)
ont été utilisées sous différentes humidités relatives (10% HR, 50% HR et 75% HR) pour étudier
l'influence de la porosité et de ’humidité relative sur la performance acoustique du composite. La
Figure II1.21 montre des courbes représentant le coefficient d’absorption acoustique moyen du
composite A/PB en fonction de la fréquence sonore (100-4000 Hz) pour les quatre formulations.
Le coefficient d’absorption acoustique augmente avec 1’augmentation de la fréquence, ce qui
vérifie que les matériaux poreux sont capables d’absorber les ondes sonores de petites longueurs
d’onde A. On peut remarquer que la porosité du composite a une influence significative sur le

comportement acoustique du composite, I’absorption acoustique diminue avec la diminution de la
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porosité pour toutes les fréquences, ce qui permet de conclure que le liant a base d'amidon remplit

les pores dans le composite et diminue par conséquent la capacité du composite a dissiper les ondes

sonores incidentes.

0,80
0,70
0,60
0,50

Coeflicient d'absorption(ct)
L
a
IS

0.30
0.20
0,10
0,00 - - " ———————
100 1000
Fréquence (Hz)

——A/PB=04 10%-—+-A/PB=03 10%—=-A/PB=02 10%—e-A/PB=0.1 10%

Figure III.21: Variation du coefficient d'absorption acoustique du composite de différentes
formulations en fonction de la fréquence des ondes sonores appliquées.

Le coefficient d'absorption acoustique le plus élevé enregistré pour le composite A/PB est autour
de 0,72 a une fréquence égale a 4000 Hz pour le rapport massique A/PB égal a 0,1. Pour les

fréquences moyennes, le coefficient d'absorption acoustique diminue jusqu’a 0,6.

Les valeurs d’absorption sont supérieures a 0,50 pour la formulation A/PB =0,1, ces valeurs sont
élevées en comparaison d’autres matériaux de construction et s’expliquent par la forte perméabilité
et la porosité ouverte du matériau. Le béton cellulaire est un matériau tres poreux (80% de vides)
et malgré cela son absorption acoustique est limitée a 0,4. Les autres matériaux de construction

utilisés comme les briques, le contre-plaqué et le platre ont une tres faible absorption acoustique

(<0,1).
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L'histogramme apparent de la Figure II1.22 représente la variation du coefficient d'absorption
acoustique o du composite A/PB pour un rapport massique A/PB égal a 0,3, stabilisé a une
température de 23 °C et a des humidités relatives différentes (10% HR, 50% HR et 75% HR). 1l
est a noter que, pour la gamme de fréquences de 1000—4000 Hz, le coefficient d'absorption
acoustique a diminué lorsque I'humidité relative a augmenté de 10% HR a 75% HR. Cela est d
au fait que la teneur en humidité du composite augmente en raison de I’augmentation de I’humidité
relative dans la chambre climatique ; les gouttes d'eau bouchent les micropores, entrainant une
réduction de la porosité, réduisant ainsi la capacité du composite a absorber ou a amortir les
signaux sonores incidents de petite longueur d'onde (haute fréquence). Pour les fréquences
moyennes, le composite soumis a une humidité relative de 50% a montré une meilleure
performance acoustique, ce qui signifie que le composite A/PB fonctionne mieux dans les
conditions ambiantes que dans d'autres conditions. Aux basses fréquences, le comportement
acoustique du composite €tait inversé, le coefficient d'absorption acoustique augmentant avec
I'humidité relative. Ceci suggere qu'a une humidité élevée (75% HR), le liant existant dans les
macropores est plastifié et capable de vibrer pour amortir les ondes sonores de grande longueur

d'onde (basses fréquences).
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Figure II1.22: Coefficient d'absorption acoustique du composite betterave-Amidon en fonction de
la teneur en eau.

6. Conclusions

La masse volumique apparente de la pulpe de betterave extrudée est de 194 kg.m™ et sa masse
volumique absolue est de 1073,4 kg.m™ ce qui permet de conclure que la pulpe de betterave utilisée
est tres poreuse. La mesure des masses volumiques est en corrélation avec la vue microscopique
qui montre une surface rugueuse et caverneuse de la pulpe utilisée. La porosité totale mesurée par
la méthode d’insertion de cyclohexane et par la méthode Mercury Intrusion Porosimetry (MIP) est
respectivement de 81,93 % et de 63%, ce qui permet de dire que le cyclohexane a pu pénétrer par

condensation un nombre plus grand de micropores que le mercure.

Le composite betterave-amidon a une masse volumique apparente variant entre 270 kg.m™ et 360
kg.m™, ce qui est & comparer a la masse volumique apparente du béton betterave-ciment qui est
comprise entre 570 kg.m et 770 kg.m™. La porosité du composite betterave-amidon diminue avec
la diminution de la masse de pulpe utilisée dans la fabrication du composite de 79 % a 70% selon

la méthode d’insertion de cyclohexane.
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L’¢tude de la structure de pores du composite A/PB faite par la méthode MIP a détecté des pores
de diametre allant de 3 um jusqu’au 1000 um. Cette étude a montré que le liant est capable de
couvrir la pulpe de betterave et boucher les pores. Le liant a réduit aussi les espaces entre les pulpes

en créant des pores de diametre compris entre 30 pm et 400 pum.

La résistance du composite a la traction par flexion or augmente de 0,11 MPa a 0,21 MPa quand
le rapport massique A/PB augmente de 0,1 a 0,4. L’ajout d’amidon dans le mélange du composite
amidon-betterave favorise sa rigidité et améliore son homogénéité. La résistance a la compression
o. augmente également de 0,37 MPa a 0,52 MPa avec 1’augmentation de la teneur en amidon, ce
qui nous permet de conclure que la rigidité du composite augmente avec réduction de la porosité
du composite. Le module d’Young E du composite varie de 2 MPa a 3,17 MPa et le coefficient de
Poisson v augmente linéairement avec I’augmentation de la teneur en liant tout en restant inférieur
a0,18. Le composite amidon-betterave possede une élasticité et une homogénéité plus élevées que
celles du composite amidon-chanvre pour un rapport amidon/agrégats égal a 0,1, puisque les
pulpes de betterave utilisées dans la fabrication du composite sont de tailles plus petites (2 mm) ce

qui offre une bonne adhésion entre le liant et les agrégats.

La performance acoustique du composite a été étudiée du point de vue expérimental au cours de
cette theése. L’objectif était de déterminer si le composite présentait la possibilité d’étre utilisé
comme un isolant acoustique. Ainsi, la valeur d’absorption acoustique a été étudiée pour
différentes formulations de composite. Cette valeur est élevée par rapport a d’autres matériaux de
construction ce qui favorise 1’utilisation du composite dans I’isolation acoustique du batiment. Les
résultats montrent que 1’absorption acoustique du composite amidon-betterave dépend de la

fréquence, de la teneur en liant et de I’humidité relative.

L’étude mécanique et acoustique du composite amidon-betterave montre que parmi les quatre
formulations testées :

- D’échantillon A/PB = 0,4 a la meilleure performance mécanique,
- I’échantillon A/PB = 0,1 a la meilleur absorption acoustique et il est le plus 1éger.

Il n’est pas possible de définir une formulation du composite amidon-betterave idéale en
mécanique et en acoustique. Le choix de la composition du matériau amidon-betterave dépend du

type d’utilisation, du type de batiment et des conditions de I’environnement.
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Chapitre IV : Etude des propriétés
hygrothermiques, traitement a I’huile de
lin
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1. Introduction

Ce chapitre porte dans sa premiere partie sur I’étude des propriétés hygriques et thermiques du
composite produit en fonction de la teneur en liant (amidon). Il vise a déterminer le comportement
thermique du composite a 1’état sec a travers la mesure de la conductivité thermique et de la
capacité calorifique et le calcul de I’inertie thermique (effusivité et diffusivité thermique). Les
résultats expérimentaux de la conductivité thermique sont complétés par une approche analytique.
Il présente aussi les caractéristiques hygriques du composite a travers la mesure de la perméabilité
a la vapeur d’eau, de I’isotherme de sorption et de la capacité tampon hydrique MBV. Ensuite, les

modeles GAB, Merakeb et Van Genuchten sont ajustés aux résultats expérimentaux.

Afin d’améliorer la durabilité du composite élaboré, deux traitements ont été testés : le premier
consiste a traiter la surface du composite (apres son élaboration) avec de I’huile de lin pour greffer
une couche hydrophobe a la surface du composite et le deuxieme concerne une polymérisation des
pulpes de betterave avec 1’huile de lin sous I’effet de la chaleur avant la fabrication du composite.
Ces deux traitements et leur influence sur I’isotherme de sorption font I’objet de la deuxieme partie

de ce chapitre.

Tout d’abord nous présentons le matériel, les méthodes expérimentales et les échantillons utilisés.

Ensuite, les résultats sont présentés et analysés.

2. Matériel et méthodes expérimentales

La préparation du mélange amidon-pulpe de betterave suivie par le moulage et le séchage des
échantillons a été effectuée en respectant le protocole détaillé dans le chapitre II. Pour I’étude des
propriétés hygrothermiques, les quatre formulations de rapports massiques A/PB variant de 0,1 a
0,4 élaborées précédemment sont utilisées. Le Tableau IV.1 montre la taille et le nombre
d’échantillons utilisés pour chaque essai. Le nombre d’échantillons est fixé en respectant les

Normes NF en vigueur de chaque essai.
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Tableau I'V.1: Nombre et dimensions des échantillons utilisés pour chaque essai.

Nombre d’échantillons par

Mesure Dimensions des échantillons
formulation

Perméabilité a la vapeur

@= 93 mm, ép.20 mm 5
d’eau

Isotherme de sorption @= 100 mm, ép.40 mm 4
MBV @= 100 mm, ép.40 mm 4
Conductivité thermique A 100 x 100 x 100 mm 3
Chaleur massique C, @= 14 mm, ép.700 mm 3

2.1. Etude hygrique

2.1.1. Perméabilité a la vapeur d’eau

La perméabilité a la vapeur d'eau &y (kg. m!. s!. Pa’!) représente la capacité de la vapeur d'eau a
traverser le matériau sous la pression d’un flux de vapeur. La mesure a été effectuée selon la norme
NF EN ISO 12572 [171], en utilisant la méthode de la coupelle seche [42,167]. Le principe de cet
essal consiste a exposer un échantillon du composite d’épaisseur e a un flux de vapeur d’eau
constant et unidimensionnel sous une température constante. Avant de commencer la mesure,
I’échantillon a été séché dans une chambre climatique a 50 °C et 10% d'humidité relative (voir
Figure IV.1a) pour que sa masse se stabilise c’est-a-dire jusqu’a ce que trois pesées successives ne
varient pas plus que de 5%. Apres la stabilisation de la masse, la surface latérale de 1'échantillon
est rendue imperméable a la vapeur par une colle étanche et un papier adhésif pour assurer un
transfert monodimensionnel, puis scellée sur la coupelle contenant le gel de silice, créant une
ambiance de 0% HR dans la coupelle (voir Figure IV.1b). L'ensemble échantillon-coupelle a été
placé dans une chambre climatique Binder MKF 720 réglée a 50% HR et a 23 °C. La mesure est
réalisée avec une vitesse d’air égale a 0,5 m/s. Les dimensions de chaque échantillon ont été

mesurées a 1’aide d’un pied a coulisse de précision 0,01 mm.
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Les essais ont été effectués sur cinq échantillons bruts. Un suivi de la variation de la masse a été
effectué par des pesées de 1’assemblage coupelle-échantillon toutes les 48 heures, a 1’aide d’une
balance avec une précision de 1 mg. Les pesées ont été effectuées jusqu’a 1’obtention, pour chaque
assemblage, de six points de mesure successifs situés sur une droite. La Figure IV.1b montre

I’ensemble coupelle-échantillon placé dans I’enceinte climatique.

(@) (b)

Figure IV.1: (a) Echantillons dans la chambre climatique a 50 °C et 10% HR ; (b) Coupelle
seche utilisée pour la perméabilité a la vapeur d’eau.

2.1.2. Isotherme de sorption

La mesure de I”'isotherme de sorption a été réalisée conformément a la norme NF EN ISO 12571
(2001) [157,167,172]. Elle est déterminée par paliers successifs d’humidité relative ambiante
croissante et a une température de 23°C. Cing atmospheres différentes sont imposées a I’aide d’une
chambre climatique (20%, 40%, 60%, 80%, 92% HR). Pour chaque palier d’humidité relative, un
suivi massique est réalisé au cours du temps. Les teneurs en eau u correspondantes sont calculées
pour chaque échantillon suivant 1’équation (IV.1) :

m;—mgy m,y,

u=— b= (IV.1)

ou mo (kg) est la masse de I’échantillon a 1’état sec, m; (kg) est la masse de 1’échantillon a une
humidité relative donnée et my, (kg) est la masse de la vapeur d’eau absorbée par 1I’échantillon. La

teneur en eau d’une formulation correspond a la valeur moyenne des quatre échantillons. Ceci
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permet de tracer la courbe de sorption représentant la variation de la teneur en eau du matériau en

fonction de I'humidité relative de I'air ambiant a une température constante de 23 °C [38]. Quatre

échantillons cylindriques de 10 cm de diametre et de 4 cm d'épaisseur par mélange ont été préparés

(Figure IV.2). Ils ont été séchés dans une chambre climatique Binder MKF 720 pendant sept jours

a 50 °C et 10% d'humidité relative. Les échantillons sont ensuite placés a des humidités relatives

différentes. A chaque niveau d'humidité, les mesures ont été effectuées jusqu'a ce que la variation

pour trois lectures de masse successives devienne inférieure a 1% de la masse totale. Les résultats

expérimentaux ont ensuite été exprimés analytiquement a I’aide des trois modeles : GAB

(Guggenheim-Anderson-de Boer) [173], Merakeb [174] et Van Genuchten [175].

Le modele GAB décrit le comportement en phase d’adsorption polymoléculaire. Le
domaine d’humidités relatives correspondant peut atteindre 95 % HR [176] . La teneur en
eau du matériau en fonction de 1’humidité relative ambiante est donnée par 1’équation

av.2):

Wy XCe XK X

= av.2)
(1-Kxp)(A1—-—KXx@+C; XK X )

w

W : teneur en eau massique du matériau [g/g],

W : teneur en eau moléculaire [g/g], c’est-a-dire la teneur en eau nécessaire pour recouvrir
d’une couche de molécules d’eau la surface de I’adsorbat,

Cg et K : parametres sans dimension pour le modele GAB liés a la chaleur de sorption dans
la région monocouche et multicouche,

¢ : humidité relative.

Le modele Merakeb est dérivé d'un équilibre thermodynamique entre 1'eau libre et sa
pression de vapeur saturée, et est généralisé¢ pour la phase aqueuse liée. Il s’écrit selon

I’équation (IV.3) :

In(—) = a x In(g) X eb® V.3
- 0 (v.3)

S

u : teneur en eau massique du matériau [g/g],
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us : teneur en humidité saturante en masse [g/g],
a et b : parametres thermodynamiques intrinseques du modele de Merakeb.

- Le modéle de Van Genuchten s’écrit :

1
—14—
ar X 8,314 x 296 X In(¢p) e nr)) IV.4)
0,018 x 9,81

u=ugs X (1+

ot et nr : constantes caractéristiques du modele VG.

Les données expérimentales ont été corrélées avec la méthode des moindres carrés. Pour estimer
la variabilité attribuée a chaque modele, le coefficient de corrélation (R?) a été calculé. L'écart
moyen E et l'erreur quadratique moyenne (RMSE) ont également été évalués. Ces criteres ont
permis de juger de la qualité de 1'ajustement de résultats expérimentaux par rapport au modele. Ils

sont définis respectivement dans les équations (IV.5) et (IV.6).

(a) (b)

Figure IV.2: (a) Echantillons utilisés pour la mesure de I'isotherme de sorption ; (b) Dimensions
de ’échantillon.

100 |mL —ml|
E=—rx s, "’—lep (IV.5)
n i 02
RMSE = jzi=1(me mp) (IV.6)
N
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ol me est la mesure expérimentale, m, est la valeur calculée a 'aide du modele et N est le nombre
total de valeurs expérimentales. L'ajustement entre les valeurs expérimentales et analytiques est
considéré comme correct lorsque 1'écart relatif moyen ne dépasse pas 10%. La qualité de

l'ajustement est inversement proportionnelle aux valeurs E et RMSE.

2.1.3. Capacité tampon hydrique MBV

MBYV représente la capacité du composite a réguler 'humidité relative d'un milieu. Le protocole
Nordtest définit les variations cycliques de ’humidité relative apres stabilisation, entre des valeurs
élevées (75%) et faibles (33%) pendant 8 heures et 16 heures, respectivement [6,20,41,157,177].
Quatre échantillons cylindriques de 10 cm de diametre et de 4 cm d'épaisseur (voir Figure IV.3)
ont été testés pour chaque formule. Les bords et les faces arriere des échantillons ont été scellés
avec du ruban adhésif étanche. Les échantillons ont été stabilisés a 23 °C et 50% HR dans une
chambre climatique et pesés jusqu'a ce qu'ils atteignent l'équilibre. Pendant une exposition
périodique, les échantillons ont été pesés cinq fois pendant la phase d'adsorption et deux fois
pendant la phase de désorption. Cet essai est réalisé avec une vitesse d’air égale a 0,5 m/s. Lorsque
la variation de masse entre trois jours consécutifs est devenue inférieure a 5%, 1'expérience a été

arrétée et la capacité tampon hydrique MBV a été calculée a 'aide de 1'équation (IV.7) :

Am (IV.7)

MBV =
A X (RHsup_ RHlinf)

avec A (m?) est la surface de I'échantillon en contact avec l'air. HRqp et HRint représentent
respectivement I’humidité relative élevée (75% HR) et ’humidité relative faible (33% HR) et Am

représente la variation de masse pendant la phase d'adsorption (g).
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Figure IV.3: Photographie des échantillons utilisés pour la mesure du MBV.
2.2, Comportement thermique
2.2.1. Etude expérimentale

2.2.1.1. Conductivité thermique

La conductivité thermique du composite a été¢ mesurée en utilisant la sonde ISOMET 2114 Applied
Precision (Isomet 2114, Aventech, Buc, France) [178]. Le flux de chaleur a été généré en chauffant
une résistance électrique insérée dans un trou de 1’échantillon pour fournir un contact thermique
direct avec 1'échantillon. L'évaluation de la conductivité thermique est basée sur les mesures de
température effectuées périodiquement en fonction du temps. Les échantillons cubiques testés ont
été séchés dans une chambre climatique (Binder MKF 720) a 50 °C et 10% HR. Avant la mesure,
les échantillons séchés ont été€ refroidis et stabilisés a 23 °C et 10% HR puis couverts pendant le

test pour empécher 1'absorption d'humidité (voir Figure IV.4).
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ISOMET 2114 |
Applied
precision

Echantillon

Figure IV.4: Mesure de conductivité thermique du composite.

2.2.1.2. Capacité thermique massique

La capacité calorifique du composite a été mesurée a l'aide d'un calorimetre C80 Calvet de Setaram
Instrumentation. Pour cette mesure, une rampe de température a ét€ appliquée a deux cavités
entourées de thermopiles Tian-Calvet. Ces thermopiles mesuraient plus précisément le flux de
chaleur a travers les cellules. Seul un cycle vierge et un cycle d'échantillonnage sont requis dans
cette configuration. Pendant la mesure, I'échantillon sec a été placé dans une cellule fermée pour
stabilisation a 22 °C et une rampe de température a été réglée de 10 °C a 50 °C. Six échantillons

ont €té testés.

2.2.2. Etude théorique : modélisation de la conductivité thermique par
I’approche autocohérente

En ce qui concerne la conductivité thermique théorique, elle a été évaluée en utilisant le modele
auto-cohérent avec deux phases [17,18]. Le milieu hétérogene, a inclusions sphériques, est supposé
étre un assemblage de spheres composites de différentes tailles (Figure IV.5). Pour un milieu a
deux phases et c’est le cas du composite produit, une sphere de rayon R, (air) est intégrée dans une
coque sphérique concentrique de rayon externe Rsoiide (phase solide). Cette sphere composite est

noyée dans un milieu homogene et équivalent isotrope (Figure IV.5b).

110



La conductivité thermique effective, Aetr, a été déterminée en fonction des conductivités thermiques
de la phase solide et de l'air, en utilisant 1'équation (IV.8), ou n est la porosité totale, A, est la

conductivité thermique de 1'air et As est la conductivité thermique en phase solide.

Rsol'ﬂe’}\'sol'

Rair s }“air
—

}‘eff

(a) (b)

Figure IV.5: (a) Milieu hétérogeéne supposé étre un assemblage de spheres composites de
différentes tailles ; (b) Géométrie de matériaux agricoles considérée comme milieu biphasé dans
un milieu homogene.

n

)
1-— 1 IV.8
SO+ =D o

/1eff =/15>< (1+

3. Résultats et analyses
3.1. Comportement hygrique

3.1.1. La perméabilité a la vapeur d’eau

Les mesures de la perméabilité a la vapeur d’eau selon la méthode de la coupelle seéche fournissent
des renseignements sur le comportement du matériau quand le transfert d’humidité est dominé par

la diffusion de vapeur. Le flux de vapeur qui traverse le matériau est obtenu a partir de pesées de
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I’ensemble coupelle-échantillon. En régime permanent, le flux de vapeur d’eau a travers
I’éprouvette G (kg. s!) est représenté par la pente de la droite de régression entre la masse de
I’assemblage d’essai et le temps, €liminant la phase initiale non linéaire de 1’essai (voir Figure
IV.6 et Figure IV.7). Ainsi la densité de flux (ou débit de transmission) de la vapeur g (kg.m™2. s

1 est calculée par la formule de 1’équation (IV.9), ot A (m?) est la surface de I’éprouvette exposée.

G
=— IvV.9
9=7 (IV.9)
W = G IV.10
~ Ax AP, (Iv.10)
17,269%x60
Pogr = @ X 610,5 X e 237,310 (IV.11)
W= 1
¢ AXAP, _dg (Iv.12)
G Oq

La perméance a la vapeur d’eau W (kg.m?. s'\. Pa!) est calculée par la formule de I’équation
(IV.10). La pression de la vapeur saturante Py, (Pa) sur chaque face de 1’éprouvette est calculée en
fonction de la température 0 (°C) et ’humidité relative ¢ (%) suivant la formule de I’équation
(IV.11). Ceci permet de calculer la différence de pression APy.

Une correction de la résistance de la couche d’air dans la coupelle de mesure nous permet d’obtenir
la valeur de la perméance corrigée Wc (kg.m™.s'.Pa’!) représentée par la formule de 1’équation
(IV.12) ol da(m) est I’épaisseur de la couche d’air tandis que da représente la perméabilité a la
vapeur d’eau de I’air égale a 2x1071° kg.m!.s' . Pa’l.

Le facteur de résistance a la vapeur d'eau n et oy sont respectivement donnés dans les équations

(IV.13) et (IV.14).

5, =W, xe (IV.13)
8a
h=5 (IV.14)

v

Les résultats de la perméabilit¢é a la vapeur d'eau sont présentés dans le Tableau IV.2.

L'augmentation de la quantité de liant diminue la perméabilité a la vapeur d'eau du composite. La
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perméabilité du composite dépend principalement de sa masse volumique [167] ; plus le matériau
est lourd, moins il est poreux et perméable a la vapeur d’eau. L'échantillon avec le rapport de
masse A/PB de 0,1 est le plus léger et par conséquent, il présente la perméabilité a la vapeur la
plus élevée. De plus, la perméabilité a la vapeur d’eau du composite amidon-betterave (8,90 x
10712 kg. m™ Is.71. Pa 1) est inférieure a celle des composites chanvre-amidon (1,7-6,2 x 10!
kg. m . s 1. Pa ') [33] et a celle du composite Typha-argile (2,83-6,15x 10 "' kg. m . s ! Pa”
1) [2]. Ceci est attribué a la petite taille des pulpes (2-4 mm), qui fournit un composite plus

homogene et moins poreux que les autres.

Tableau IV.2: Perméabilité et résistance a la vapeur de composites.

Rapport massique (A/PB) 60 x 1072 (kg-m*-s™-Pa™) 7
0,1 9,12 +£0,229 21,93 +0,55
0,2 7,92 +0,173 25,27 £ 0,54
0,3 7,49 £ 0,155 26,71 +£0,56
0,4 6,98 + 0,246 28,67 £1.02
(a)
951
950 y = 0,000003458x + 945,646571429
R2=0,998752291
950 A )
~ 949 N
C
2 949 - 9
= 048 - =y
948 A .
947 A s
947
o
946

0 200000 400000 600000 800000 1000000 1200000 1400000
Temps (s)
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Figure IV.6: Exemple de variation de masse en fonction du temps en coupelle seche pour des
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(d)

y = 0,000002059x + 950,905000000
R2=0,997127891
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Figure IV.7: Exemple de variation de masse en fonction du temps en coupelle seche pour des

échantillons du rapport massique A/PB (c) 0,3 ; (d) 0,4.

3.1.2. Isotherme de sorption

La Figure IV.8 présente 1’évolution de la teneur en eau moyenne en fonction du temps pour les

différentes formulations et pour différents paliers d’humidité relative.

La Figure IV.9a montre les courbes d'isotherme de sorption des quatre formulations étudiées. Pour
les différentes formulations, pour chaque humidité relative, la teneur en eau u varie de fagon
importante dans les 48 heures suivant le changement d’humidité relative, puis le phénomene
ralentit jusqu’a 1’équilibre. Pour des humidités relatives ambiantes inférieures ou égales a 80%
HR, les temps de stabilisation sont courts : entre 10 et 15 jours quelle que soit la formulation.

Sous une humidité relative de 92% et apres la stabilisation du poids des échantillons, le composite
a commencé a se dégrader. Il a été¢ remarqué 1’apparition de champignons et de microorganismes

a la surface de 1’échantillon (voir Figure IV.10).
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Ces courbes décrivent I'équilibre entre 1'humidité relative et la teneur en humidité des échantillons
a 23 °C et présentent une forme de courbe typique des matériaux cellulosiques [179,180]. Les
échantillons présentent le méme comportement indépendamment du rapport de masse A/PB. Les
résultats de sorption sont comparables a ceux de Bourdot et al. [41]. IIs ont étudié 1’isotherme de
sorption du composite chanvre-amidon en fonction de la teneur en amidon et de la taille de
chenevottes et ils ont trouvé que les courbes de sorption sont similaires. La Figure IV.9b — d
compare les valeurs expérimentales correspondant aux valeurs théoriques des modeles GAB [173],
Merakeb [174] et Van Genuchten [175]. Les modeles mathématiques GAB, Merakeb et Van

Genuchten sont exprimés respectivement dans les équations (IV.11, IV.12, IV.13).

Le Tableau IV.3 montre les parametres du modele utilisés pour ajuster 1'isotherme de sorption a
23 °C pour les différentes formulations. Pour les modeles GAB et Merakeb, les valeurs E sont
inférieures a 10 et les coefficients de corrélation pour tous les modeles utilisés sont proches de 1.

Ainsi, les modeles GAB et Merakeb sont considérés comme appropriés [181].

0.25 i i
20 %HR 140 %HR| 60 %HR
| |

92 %HR

I
|
|
|
|
I
|
|
|
|
|
«

I PN £
r"“ A l

O K T T T
0 20 40 60

Temps (Jours)

——A/PB=0,1 A/PB=0,2 A/PB=0,3 A/PB=0,4

Figure IV.8: Evolution de la masse de 1'échantillon de différentes formulations avec le

changement de I'humidité relative.
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Tableau IV.3: Valeurs de parametres pour les différents modeéles d’isothermes de sorption.

Modele Parametres Echantillon A/PB =0,1

A 1,5425

B 0,2410

Us 0,2211

Merakeb

E (%) 1,1689

R? 0,9998

RMSE 0.1114

W 2,2848

Co 0,0938

K 0,4024

GAB

E (%) 5,5864

R? 0,9994

RMSE 0,2484

Us 0,1921

nr 2,2379

ar 0,0002

Van Genuchten (VG)

E (%) 10,4050

R? 0,9982

RMSE 0,3936

a, b: parameétres thermodynamiques intrinseques du modéle de Merakeb, us: teneur en humidité saturante
en masse, Ccand K: parametres sans dimension pour le modele GAB liés a la chaleur de sorption dans la
région monocouche et multicouche, nrand ar: constantes caractéristiques du modele VG.

Figure IV.10: Echantillons du composite ayant un rapport massique A/PB = 0,3 qui sont infectés
par l'attaque microbienne a 92% HR.
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3.1.3. Capacité tampon hydrique (MBYV)

La Figure IV.11 présente la variation de la masse du composite pour les formulations A/PB = 0,3
et 0,4 lorsque I'humidité relative varie entre 33% et 75% a 23 °C. Les autres formulations ont un
comportement similaire et donc, leur courbe n’est pas tracée. La Figure IV.11 montre également
la capacité du composite a absorber 'humidité a 75% d'humidité relative et a I’évacuer a 33%.
Pour les trois derniers cycles, la variation de masse des échantillons semble étre stabilisée. Les
résultats présentés dans le Tableau IV.4 montrent clairement que le composite peut étre classé
comme un excellent régulateur de I’humidité relative de I’environnement (MBV>2 g.m2.%HR™)
selon la classification proposée par Rode (voir Figure IV.12) [44]. Les échantillons présentent des
valeurs de MBV comprises entre 2,6 et 2,8 g. m ~ 2. %RH !, comparables aux valeurs de MBV
des composites chanvre — amidon [41]. On peut observer que la variation de MBV en fonction du
rapport de masse A/PB est linéaire et peut étre présentée par 1’équation (IV.15). L'augmentation
de la masse de I'amidon tend a augmenter légerement la valeur de la MBV. Les échantillons

contenant plus d'amidon ont la valeur de MBYV la plus élevée, environ 2,80 g. m™>. % HR!.

Tableau IV.4: Valeurs de capacité tampon hydrique (MBV) du composite.

Echantillon A/PB MBV (g. m 2. % RH ) Ecart type
0,1 2,62 0,060
0,2 2,68 0,065
0,3 2,72 0,080
0,4 2,80 0,090
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Figure IV.11: Absorption d'humidité et libération du composite lors de variations cycliques de

I'humidité relative dans la chambre climatique.
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Figure IV.12: Classification des valeurs tampon hydrique (MBV) selon le projet Nordtest.
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A
MBV = il V.15
V = 0,63 X (PB) +2.55 (IV.15)

Ces résultats s'appliquent a un matériau brut sans enduit et devraient diminuer lorsque des
revétements sont appliqués sur la surface du matériau afin d'améliorer sa durabilité. Mazhoud et
al. [182] ont mesuré le MBV de différentes compositions d’enduit a base du chanvre et de chaux.
IIs ont trouvé que 1’enduit chanvre-chaux a une MBV plus petite que celle des composite du
chanvre. En plus, Latif et al. [183] ont étudié ’influence de 1’enduit chanvre-chaux sous différents
assemblages sur les valeurs du MBV du composite. Ils ont constaté des réductions significatives

du MBYV (de 3,47 21,07 g. m™2. % HR™") pour les différents assemblages faits.

3.2. Comportement thermique
3.2.1. Résultats expérimentaux
3.2.1.1. Conductivité thermique

Les résultats montrent que la conductivité thermique A augmente linéairement de 0,069 W. m™. K-
120,075 W- m!. K™ ! lorsque le rapport de masse A/PB augmente de 0,1 2 0,4 (voir Figure IV.13).
L'augmentation de la quantité d'amidon diminue la porosité du composite en remplissant les pores,
donc la conductivité thermique augmente. La conductivité thermique A peut étre exprimée en

fonction du rapport de masse A/PB selon 1'équation (IV.16).

La conductivité thermique du composite A/PB est comparable a celle du composite chanvre-
amidon (entre 0,063 W. m'. K et 0,100 W. m™l. K'!) [41,167] et plus faible que d'autres
composites tels que le chanvre-argile (0,085 W.m™'.K-! pour 385 kg. m™) et le béton de liege (0,19
20,54 W. m". K'!) [6,20]. Les résultats montrent le potentiel du composite A/PB a conserver la

chaleur a I’intérieur du batiment en hiver et le frais en été.
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Figure IV.13: Evolution de la conductivité thermique en fonction de la masse volumique du
composite.

A
A=10,0197 x PB + 0,0673 (Iv.16)

3.2.1.2. Capacité thermique massique

La capacité thermique massique augmente quand la température augmente de 25 °C a 45 °C pour
les quatre formulations testées. Elle diminue légeérement avec 1’augmentation du rapport massique
A/PB (voir Figure IV.14). Selon la loi des masses pour la capacité thermique massique, I’amidon

et la pulpe de betterave ont presque la méme capacité thermique massique.
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Figure IV.14: Evolution de la capacité thermique massique en fonction de la température.
3.2.2. Résultats théoriques

3.2.2.1. Modélisation de la conductivité thermique

Le schéma auto-cohérent a été appliqué pour estimer les conductivités thermiques de la pulpe de
betterave et de solides As dans les agro composites avec un modele a deux phases a partir de
conductivités thermiques mesurées par la sonde Isomet et des densités absolues et porosités totales
mesurées par la méthode au cyclohexane. Les résultats sont présentés dans le Tableau IV.5. Les
conductivités thermiques solides de composites varient entre 0,26 W-m -K 'et 0,30 W-m . K!
alors que celle de pulpe de betterave était 0,3151 W-m'-K 1, valeur qui est supérieure a celle du
gel d'amidon (As = 0,2314 W-m .K'!). Par conséquent, I'augmentation de la conductivité
thermique du composite est due a la diminution de la porosit¢é du composite résultant du

remplissage des macropores.
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Tableau IV.5: Conductivités thermiques d’agromatériaux apparents Aexp et de particules solides
As a 23 °C selon le schéma auto-cohérent.

Echantillon Aey (W-m 1K) n As
A/PB =0,1 0,069 0,7779 0,299
A/PB =0,2 0,071 0,7559 0,283
A/PB =0,3 0,072 0,7413 0,272
A/PB =04 0,075 0,7216 0,267
Pulpe de betterave 0,062 0,8193 0,315
Gel d‘amidon 0,140 0,3857 0,241

3.2.2.2. Inertie thermique

La diffusivité thermique & est une quantité physique qui caractérise la capacité d'un matériau a
transmettre un signal de température d'un point a un autre point du matériau. Elle est calculée en
utilisant I'équation (IV.17), oll papp est la densité apparente (kg. m ) et Cp est la capacité

calorifique (J. K''. kg™ ).

2

L'effusivité thermique (J. K''. m?2. s72) b représente la capacité du composite 2 échanger de

I'énergie thermique avec son environnement. Elle est donnée par 1'équation (IV.18):

a= ———— (IV.17)

b= [3% papy < C, (IV.18)

L'effusivité thermique et la diffusivité sont fortement liées a la teneur en liant (amidon).
L'effusivité thermique du composite augmente de 165,50 J- K '-m 25723 196,76 J- K .m 2.5
quand le rapport massique A/PB augmente de 0,1 a 0,4. En revanche la diffusivité thermique du
composite diminue de 1,76 x 10772 1,48 x 107" m?-s™!. Cela permet de dire que I’ajout de quantités
d’amidon (A) plus ¢élevées dans la formulation du composite A/PB rend ce dernier plus apte a

absorber la chaleur et plus lent a transmettre la chaleur d’un milieu a un autre (Tableau IV.6) [41].
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A une température de 23 °C et pour un rapport massique égal a 0,1, le composite amidon-chanvre
présente une effusivité thermique (107 J-K~'-m2-s7"2) plus petite que celle du composite amidon-
betterave. Ce dernier peut étre utilisé dans les parois extérieures du batiment pour atténuer I’impact

des rayonnements solaires.

Tableau IV.6: Propriétés thermiques du composite a 23 °C.

Composites A (W-m-K71) a (m2st) b (J K1m2s1?2)
A/PB =0,1 0,069 + 0,0006 1,76 £ 0,058 x 107’ 165,50 3,6
A/PB=0,2 0,071 £ 0,0005 1,63 £0,0713 x 1077 176,79 +£ 3.8
A/PB=0,3 0,072 £ 0,0003 1,52 £0,052 x 107’ 185,58 £3.,5
A/PB=04 0,075 £ 0,0002 1,48 £0,042 x 107 196,76 £5,7
Amidon/chanvre = 0,1 0,063-0,073 3,51x 1077 107,0

4. Traitement avec d’huile de lin

Le composite amidon-pulpe de betterave est un matériau hydrophile et biodégradable. Cela incite
a penser a la durabilité de ce composite au cours du temps. Il a été remarqué dans la partie «
Isotherme de sorption » que les microorganismes et les champignons ont attaqué le composite a

une humidité élevée de 92% HR.

Les huiles végétales sont composées de triesters entre le glycérol et différents acides gras. La
Figure IV.15a présente la formule générale de triglycérides ou R1, R2 et R3 sont les chaines
d’acide gras dont le nombre d’atomes de carbone varie généralement entre 14 et 22 (le plus souvent
Cig) et le nombre de doubles liaisons éthyléniques est le plus souvent compris entre 0 et 3.
L’utilisation d’huiles végétales est déterminée par la composition d’acides gras [184]. L huile de
palme, de mais, de lin, de tournesol et de ricin sont les plus intéressantes pour préparer les

précurseurs de polymeres et de lubrifiants grace aux longues chaines d’acides gras.
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(a) (b)

Figure IV.15: (a) Formule générale de triglycérides ; (b) Formule générale de Ry, Ry et R3 dans

le cas de 1 huile de lin.

La Figure IV.15b présente la formule d’acides gras présents dans I’huile de lin. Selon la nature
d’acides gras constituant les triglycérides, plusieurs sites réactifs sont susceptibles de modification
chimique (voir Figure IV.16) :

1) Ila fonction ester,

2) la double liaison éthylénique,

3) un hydroxyle ou un cycle oxyrane.
La diversité de ces sites permet une grande variété de modifications possibles de ces molécules en
vue de les rendre réactives. Dans cette partie, nous précisons le matériel et les méthodes utilisés

pour réaliser les deux traitements.

Figure IV.16: Sites réactifs dans la structure de 1'huile de lin.

Monreal et al. [166] ont réduit 1’absorbance d’eau de différents types de pulpe de betterave en les
traitant avec de I’huile de lin avant la fabrication du composite. Le traitement consiste a faire

polymériser I’huile de lin avec les pulpes utilisées au four a 50 °C pour une durée optimale égale
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a trois semaines, pour un rapport massique PB/huile de lin égal a 1. Cette étude nous a inspirés a
traiter la surface du composite fabriqué avec 1’huile de lin, en greffant une couche hydrophobe a
la surface du composite. Cette couche permet de réduire 1’absorption d’humidité et par la suite

ralentir I’attaque microbienne et obtenir un composite plus durable.

Dans cette section, nous détaillons la méthode et le matériel utilisés pour ce traitement. Ensuite,
nous présentons les résultats du traitement en mesurant les isothermes de sorption des échantillons

traités et non traités.

4.1. Matériel et méthodes

Les échantillons utilisés pour ce traitement ont la forme d’un disque de diamétre @= 100 mm et
d’épaisseur égale a 40 mm. Trois formules différentes ont ét¢ utilisées pour le premier traitement
(a savoir pour les rapports massiques A/PB= 0,5 ; 0,7 et 1). Chaque échantillon a été découpé a
I’aide d’une scie en deux parties identiques, I’une a été traitée et I’autre a été gardée comme un

échantillon témoin (voir Figure IV.17).

Le traitement consiste tout d’abord a faire dissoudre 1’huile de lin dans le cyclohexane afin d’avoir
une solution non visqueuse permettant de pénétrer dans 1’échantillon. Ensuite, il faut immerger
I’échantillon dans cette solution pendant 30 min a une température ambiante (23 °C). Apres
I’immersion, 1’échantillon est séché sous le ventilateur puis irradié¢ sous faisceaux d’électron par
un accélérateur a haute énergie de 10 MeV, 20 kW avec un débit de dose d’environ 15 kGy. s°!
avec une fréquence pulsée de 500 Hz (IONISOS, a Chaumesnil) [185,186]. Les échantillons ont
¢été irradiés avec une dose égale a 25 kGy. L’irradiation électronique sert a créer des radicaux a la
surface du composite et par conséquent elle permet d’avoir de liaisons covalentes simples entre le
composite et la couche d’huile utilisée (voir Figure IV.18). A la fin du traitement, les échantillons

ont été lavés avec du cyclohexane pour éliminer I’huile libre.

Le but de ce traitement est d’empécher I’attaque microbienne dans le composite, en greffant une
couche hydrophobe a la surface du composite capable d’empécher ou de ralentir 1’absorption d’eau
du composite. Afin d’évaluer ce traitement, des courbes d’isotherme de sorption d’échantillons

traités et non traités ont été tracées selon la description expliquée dans la partie 2.2.
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Les échantillons traités et non traités ont été placés dans une chambre climatique sous une
température égale a 23 °C et une humidité relative de 92 %HR pendant deux mois pour visualiser

le comportement microbiologique de la surface de deux types d’échantillons.

Le deuxieme traitement a été effectué sur les pulpes de betterave avant la fabrication du composite
(voir Figure IV.19). Ce traitement consiste a mélanger les pulpes de betterave avec I’huile de lin
liquide avec un rapport massique pulpe/huile de lin égal a 1 [166], apres le mélange a été mis au
four a une température constante égale a 50 °C pendant sept jours. L’échantillon fabriqué apres ce
traitement est tres fragile et il s’effrite vite. Pour cela I’impact du traitement a été évalué seulement

sur la pulpe et non sur le composite.

(@) (b)

Figure IV.17: (a) Composite non traité ; (b) Composite traité avec I'huile de lin.
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Figure IV.18: Schéma présentant le traitement fait en utilisant 1'huile de lin.
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Figure IV.19: (a) Pulpe non traitée ; (b) Pulpe traitée avec I'huile de lin.
4.2. Résultats

Les courbes d’isotherme de sorption tracées (Figure IV.20, Figure IV.21 et Figure IV.22) montrent
une réduction significative au niveau de 1’absorption d’eau. Les résultats obtenus confirment
I’hypothese proposée dans le paragraphe précédent, a savoir que le traitement effectué avec les
huiles végétales sur le composite a greffé une couche hydrophobe a la surface du composite
réduisant I’absorption d’humidité. La Figure IV.23 montre 1’état de deux échantillons 1’un traité
et I’autre non traité, mis dans une enceinte climatique sous température ambiante et une humidité
égale a 92% pendant deux mois. On a remarqué qu’une contamination de couleur verte est apparue

seulement a la surface de 1’échantillon non traité alors que les échantillons traités sont restés
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inertes. Cela veut dire que le traitement a ralenti ou a bloqué 1’attaque microbienne. La Figure
IV.24 montre deux échantillons de pulpe de betterave, 1’un traité selon le deuxiéme traitement et
I’autre non traité. On peut noter la coloration en vert de 1’échantillon non traité qui confirme

I’attaque microbienne de la pulpe de betterave.
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Figure IV.20: Isotherme de sorption pour des échantillons ayant un rapport massique A/PB =
0,5.
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Figure IV.21: Isotherme de sorption pour des échantillons ayant un rapport massique A/PB =
0,75.
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Figure IV.22: Isotherme de sorption pour des échantillons ayant un rapport massique A/PB = 1.
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(a) (b)

Figure IV.23: (a) Echantillon non traité ; (b) Echantillon traité avec huile de lin.

o %

(a) (b)

Figure IV.24: (a) Pulpe traitée avec 1'huile de lin ; (b) Pulpe non traitée.

5. Conclusions

Ce chapitre dresse les caractéristiques hygrothermiques du composite amidon-betterave en
fonction de la teneur en liant pour deux types de traitement avec de I’huile de lin sur le composite

¢laboré et sur les pulpes de betterave avant 1’élaboration.
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Les valeurs de perméabilité a la vapeur d’eau sont comprises entre 6,98x10'> kg-m!-s™!-Pa! et
9,12x10"? kg-m '-s1.Pa"!. La perméabilité a la vapeur d’eau diminue avec I’augmentation du

rapport massique amidon/pulpe de betterave (A/PB).

Les courbes d’isotherme de sorption du composite sont similaires pour les différentes
formulations. Elles semblent avoir la méme forme, classées comme type Il selon I'TUPAC. Les
modeles mathématiques GAB et Merakeb sont optimaux pour adapter les isothermes de sorption
du composite amidon-betterave. Ce type de courbes caractérise les matériaux mésopores et

macropores et il est typique pour les matériaux lignocellulosiques.

Les valeurs de capacité tampon hydrique (MBV) sont rangées entre 2,62 g. m 2. % RH! et 2,80
g. m 2 % RH'. Elles sont supérieures 2 2 g. m 2. % RH ! ce qui permet de classer le composite

amidon-betterave parmi les excellents régulateurs hydriques selon le projet NordTest.

La conductivité thermique du composite a 1’état sec varie entre 0,069 W. m™. K et 0,075 W. m"
! K!. L’étude montre que la conductivité thermique dépend principalement de la masse volumique
du composite et de la teneur en liant. L’ajout du liant remplit les macropores et par suite diminue

la porosité du composite.

Sous une humidité relative tres élevée (92 % HR) a une température ambiante (23 °C), on constate
la dégradation du composite et le développement de champignons a sa surface. Le traitement avec
I’huile de lin sous radiations ionisantes semble une solution efficace. L huile de lin contient de
longues chaines d’acides gras avec des doubles liaisons (C=C) permettant de greffer une couche
hydrophobe a la surface du composite. Les résultats montrent une réduction significative de
I’absorption d’eau a une température égale a 23 °C. Le traitement de pulpe de betterave avec I’huile

de lin permet de la protéger contre 1’attaque microbienne.
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Conclusions et perspectives

L’objectif de ce travail était d’élaborer, optimiser et caractériser un nouveau matériau
composite, 100% végétal, a base de pulpe de betterave sucriere avec un liant d’amidon de pomme
de terre, en analysant I’impact de la teneur en liant sur son comportement mécanique, acoustique
et hygrothermique.

Dans le premier chapitre, une étude bibliographique a été présentée permettant de mettre en

¢vidence la nécessité d’améliorer les performances €nergétiques du batiment afin de réduire les
consommations énergétiques et les émissions des gaz a effet de serre. L’utilisation des matériaux
biosourcés dans la construction du batiment est une solution prometteuse et intéressante pour ce
probléme. Ils sont capables d’une part d’isoler I’enveloppe du batiment et d’autre part de diminuer
I’empreinte de carbone par séquestration de celui-ci. Apreés avoir présenté les différents
agromatériaux non conventionnels, on s'est intéressé a I’élaboration d’un nouveau composite pulpe
de betterave-amidon basé sur une ressource disponible en grandes quantités dans notre région
(Grand Est).
Dans le deuxieme chapitre, nous avons étudié premierement la composition chimique de la pulpe
de betterave. Elle est principalement constituée de la pectine et de cations calcium. Ces deux
constituants sont capables de créer entre eux une forte liaison ionique. L’étude physique a montré
une surface rugueuse, une faible masse volumique (194 kg.m®), une grande porosité (82%) et une
petite taille (2-4 mm) de la pulpe de betterave, ce qui permet d’obtenir un composite rigide et
homogene. Deuxiemement, nous avons présenté la méthode et la conception de la fabrication du
composite. Plusieurs méthodes de séchage ont été testées. La fabrication des composites suit le
méme protocole pour toutes les formulations : mouillage de la pulpe de betterave, malaxage de la
pulpe avec de la poudre d’amidon, éclatement des grains d’amidon dans une autoclave et séchage
du mélange par lyophilisation. Cette méthodologie permet d’avoir un composite de bonne qualité
avec un minimum de déformation dimensionnelle (< 8%). Des échantillons de différents rapports
massiques amidon/pulpe de betterave (A/PB= 0,1, 0,2, 0,3 et 0,4) sont testés pour étudier le lien
entre la teneur en liant et le comportement du composite. Les échantillons de toutes les
formulations sont compactés sous une pression de 44 kPa.

Dans le troisieéme chapitre, nous avons étudié dans la premiére partie 1’évolution de la porosité
et de la taille des pores du composite en fonction du rapport massique A/PB en appliquant la

porosimetrie par insertion du cyclohexane et par intrusion de mercure, respectivement. Les
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résultats ont montré que le liant d’amidon est capable de recouvrir les pulpes et de réduire les
espaces entre elles ce qui diminue la porosité totale du composite de 78% a 72%. Dans la deuxieme
partie, nous avons étudié I’impact de la teneur en liant (A/PB) sur le comportement mécanique du
composite. Les caractérisations mécaniques réalisées sur les composites permettent les constats
suivants :
- Le comportement en compression varie en fonction du rapport massique amidon/betterave.
Pour un faible dosage en amidon le composite est plus poreux et plus fragile. La résistance
maximale (0,52 MPa) du composite est obtenue pour le rapport massique A/PB = 0,4 ce

qui lui permet de porter son propre poids.

- Le module d’Young E et le coefficient de Poisson v augmentent avec I’augmentation du
rapport massique A/PB. Le liant d’amidon améliore 1’homogénéité du composite en

réduisant les espaces entre les pulpes.

- Sous une sollicitation donnée, la dispersion des contraintes pariétales du composite
amidon-betterave (5%) est faible par comparaison aux autres composites biosourcés. Ce

qui montre que le composite de betterave est mécaniquement plus homogene.

- Larésistance maximale a la traction par flexion augmente avec I’augmentation du rapport
massique A/PB pour atteindre une valeur de 0,21 MPa ce qui a montré que le liant améliore
la rigidité du composite.

Dans la derniere partie, nous avons étudié le potentiel du composite a étre utilis€ comme un isolant
acoustique dans le batiment. Le coefficient d’absorption acoustique o a été mesuré en fonction de
la fréquence pour les quatre formulations. Les résultats ont montré que le composite amidon-
betterave possede une absorption acoustique élevée par rapport aux autres matériaux de
construction ce qui favorise ’utilisation de ce composite dans 1’isolation acoustique de batiment.
L’augmentation du rapport massique A/PB favorise 1’absorption des ondes sonores de hautes
fréquences (600-4000 Hz) a I’état sec (10% HR). Plus la porosité¢ du composite augmente, plus sa
capacité a amortir les ondes sonores dans les macropores est grande. En revanche, I’augmentation
de ’humidité relative conduit a une réduction de I’absorption acoustique du composite. La pulpe
de betterave est hydrophile et gonfle en présence d’humidité, ce qui permet de réduire les pores du

composite et diminuer son absorption acoustique.
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Dans le dernier chapitre, nous avons analysé le comportement hygrothermique en fonction du

rapport massique A/PB, ce qui nous a permis de tirer les conclusions suivantes :

Les courbes d’isotherme de sorption obtenues sont des sigmoides de type II. Quelle que
soit la formulation, les teneurs en eau sont comparables. Les modeles de GAB et de
Merakeb sont cohérents avec les mesures expérimentales de I’isotherme de sorption (Erreur
<10%).

Les valeurs MBV obtenues montrent que les composites sont classés comme excellents
régulateurs hygriques (MBV = 2,62 4 2,80 g.m>2.% HR™).

La perméabilité a la vapeur d’eau du composite A/PB est faible par rapport a celle du
composite chanvre-amidon. Elle augmente quand la porosité du composite diminue. Cette
mesure souligne que la perméabilité a la vapeur d’eau dépend de la taille des particules
utilisées et de la porosité du composite.

La conductivité thermique du composite au point sec est comprise entre 0,069 W.m™'.K"!
et 0,075 W.m'.K"!, permettant ainsi de I’utiliser en isolation thermique du batiment. Elle
dépend principalement de la masse volumique apparente du composite. A la fin du
quatriéme chapitre, on s’est intéress¢ a la durabilité du composite en appliquant deux types
de traitements surfaciques différents avec de I’huile de lin. Le traitement du composite sous
I’effet des irradiations ionisantes a permis de réduire 1I’absorption d’eau du composite et de
protéger le composite contre I’attaque microbienne. Le deuxieme traitement a été appliqué
sur les pulpes avant la fabrication du composite. Il a bloqué la contamination des pulpes a

une humidité relative de 92%.

Les travaux effectués durant de cette theése permettent de proposer de nouvelles perspectives de
recherche. Ces perspectives sont de cinq ordres :

Les comportements thermique et mécanique du composite ont été étudiés a I’état sec, il

serait intéressant de les étudier en fonction de I’humidité relative.

Le comportement hygrothermique du composite produit dans cette étude est mesuré a

I’échelle du matériau, il serait intéressant de 1’étudier a I’échelle de la paroi.

Le traitement du composite avec ’huile de lin a été fait sous I’effet de faisceaux d’électrons
pour une dose de 25 kGy. L’étude de ce traitement avec des différentes doses (10, 25, 50

et 100 kGy) pourrait optimiser le traitement réalisé.
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Le séchage du composite a été fait a I’aide d’un lyophilisateur dont I’emploi est onéreux.

Ceci ouvre des perspectives pour rechercher un mode de séchage plus économique.

La pulpe de betterave utilisée dans ce projet est une pulpe extrudée. Elle représente des
particules de petites tailles. Les pulpes fraiches sont, au contraire, des particules de grande
taille. Il semble donc avantageux d’étudier le comportement mécanique d’un composite

fabriqué a base de pulpe fraiche pour analyser I’impact de la taille des particules.
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Elaboration et caractérisation d’un agro-matériau pulpe de betterave sucriére-amidon
pour le batiment.

En réponse aux impacts environnementaux et aux grandes consommations énergétiques du batiment, 1’utilisation de
matériaux a faible énergie grise et de matériaux biosourcés recyclables est une solution prometteuse et cruciale.
L’objectif de cette thése est d’élaborer, optimiser et caractériser un nouveau matériau biosourcé a base de pulpe de
betterave (disponible localement et en grandes quantités) avec un liant a base d’amidon de pomme de terre. La premiére
partie de ce document est consacrée a 1’étude physico-chimique de la pulpe de betterave et a la description des méthodes
de fabrication et de séchage réalisées en vue d’obtenir un matériau de bonne qualité avec un minimum de déformation
et de retrait. La deuxiéme partie porte sur 1’étude de la porosité et de la structure des pores par la méthode d’insertion
de cyclohexane et par la porosimetrie par intrusion du mercure. Des formulations avec différents rapports massiques
amidon/pulpes de betterave sont testées dans le but de mesurer 1I’impact de la porosité sur les comportements mécanique
et acoustique du matériau. Le comportement mécanique a été évalué par la mesure de la résistance a la compression et
a la flexion quatre points. Les résultats montrent que le composite élaboré est un matériau plus homogene et moins
dispersé que d’autres agromatériaux et qu’il est capable de porter son propre poids. Les propriétés hygrothermiques sont
analysées dans la derniere partie. Les courbes d’isotherme de sorption sont des sigmoides de type II indépendantes de
la formulation du matériau. En revanche, la perméabilité a la vapeur d’eau dépend de la teneur en liant du composite.
Les valeurs de MBV montrent que le matériau élaboré est un excellent régulateur hygrique selon la classification du
projet NordTest. La mesure de la conductivité thermique montre que le composite amidon-betterave est un bon isolant
thermique. La perméabilité du composite de betterave, parametre influencant sa pérennité, a été étudiée par un traitement
de sa surface a I’huile de lin. Ce traitement est capable de réduire 1’absorption d’eau du composite et d’empécher
I’attaque microbienne.

Mots-clés: Matériau biosourcé, pulpe de betterave, amidon, propriétés mécaniques, propriétés hygrothermiques,
absorption acoustique, batiment.

Elaboration and characterization of an agro-material sugar beet pulp-starch for the
building.

In response to environmental impacts and high energy consumption of building, the use of low grey energy materials
and recyclable bio sourced materials is a promising and crucial solution. The aim of this thesis is to develop, optimize
and characterize a new bio-based material using beet pulp (locally available in large quantities) with a green binder
which is potato starch. The first part of this document is devoted to the physicochemical study of beet pulp and the
description of the manufacturing and drying methods carried out in order to obtain a good quality material with a
minimum deformation and shrinkage. Then, The second part deals with the study of porosity and pore structure by the
cyclohexane insertion method and mercury intrusion porosimetry. Formulations with different starch/beet pulp mass
ratios are tested in order to investigate the impact of porosity on mechanical and acoustic behavior. The mechanical
behavior was evaluated by measuring the compression and bending strength at four points. The results show that the
composite is a more homogeneous and less dispersed material than other agro-materials and is able to carry its own
weight. Finally, the hygrothermal properties are analyzed as function of starch/beet pulp mass ratio. The sorption
isotherm curves are type II sigmoid and independent of the material density. However, the permeability to water vapor
depends on the binder content of the composite. The MBV values show that the material is an excellent regulator
according to the NordTest project classification. Thermal conductivity measurement shows that the starch-beet
composite is a good thermal insulator. Composite durability was enhanced by treatment with linseed oil. This treatment
is able to reduce the composite water absorption thus prevents microbial attacks.

Keywords: Bio sourced material, beet pulp, starch, mechanical properties, hygrothermal properties, acoustical
absorption and building.
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