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E
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Introduction Générale

"Ce qui m'inquiéte, c'est la pensée que 'hommeagsible de s'habituer aux pires conditions de
vie. Il pourra trouver parfaitement normal d'ici wgiécle, de vivre prostré dans quelques bunkers,
avec des masques, de l'air artificiel. Il ne samm&me plus alors que I'on vivait autrement. Que
restera-t-il alors de 'hnomme ?"

Paul Emile Victor

Derriere cette vision anticipative et pessimiste cgehe une réalité toute aussi alarmiste.
L’accroissement de la population mondiale, I'indiadisation des pays émergeants, 'augmentation
du nombre de véhicules dans le parc automobiledemfacteurs aggravants de la pollution de l'air
depuis quelques décennies. Méme si la prise deciemte est réelle dans les pays industrialisés, il
n’en reste pas moins que la proportion de polludatss la composition de I'atmosphéere ne cesse
d’augmenter. Ces particules, provenant par exerdpke moteurs diesels sont particulierement
nocives pour I'hnomme et sont la cause principalea®breuses maladies respiratoires (Figure 1).
La grippe aviaire (H5N1) et plus réecemment la geippA » ont fait ressurgir les risques de
pandémie et devient un enjeu de santé publiquenaiienale. La filtration de l'air s'impose par
conséquent a différents niveaux (collectivités,tgeton individuelle etc.) afin de protéger les
personnes de ces polluants de nature particulaire.

2600 ~ T8
2400 -
2200 ~
2000 4

1800 -

I'atmosphére

1600

—+- Décés attribués par million d'habitants

millions d'habitants

1400 -

Nombre de morts attribuées par
Pourcentage de pollutants dans

-=- Evolution des polluants de l'air (% dans T3
I'atmosphére)

1000 T . . .
1980 1985 1990 1995 2000 2005
Années

1200 -

Figure 1 - Influence de la qualité de I'air surnrembre de déces par maladie respiratoire aux USA -
Source MMWR
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Les romains furent les premiers a utiliser degefiitsous forme de tissus fixés autour de la boethe
du nez. Agricola (40 — 93) faisait mention de masqde protection pour les mineurs [1]. Léonard
de Vinci (1452 — 1519) décrit 'usage de tissus lia® portés devant le visage pour protéger des
fumées sur les champs de bataille. Paracelse (34B811), Ramazzini (1633 — 1714) et Pasteur
(1822 — 1895) mentionnent la protection vis-a-v&s ghoussieres a l'aide de filtres. Le premier
brevet concernant le développement d’un filtre stjué pour la purification de l'air a été inventé
par Lewis P. Haslett en 1849 [2]. Le développensmentifique de la filtration des aérosols a
réellement commencé dans les années 1930 en Alteam@dpbrecht, Kauffmann) et au Danemark
(Hansen). Le développement des théories de fotmadies aérosols a connu une accélération rapide
pendant et aprés la deuxieme guerre mondiale (LaingBavies, Frielander etc.) [3].

Le principe de la filtration de I'air est de faichuter la concentration en particules aéroporifes,

ce soit :

o De l'extérieur, chargés de polluants, vers l'irgéri représentant un environnement de vie

(habitat, bureaux, commerces, salles d’'opérationsu.de process (usine, production,...).

o De l'intérieur, contexte qui peut se charger erdyawits, vers I'extérieur, ou I'environnement

naturel est a préserver.

Les propriétés recherchées sur un filtre seront doe efficacité de filtration adéquate au milieu a
filtrer (ou inversement, un taux de pénétration plgicules limité) ainsi qu’'une perméabilité an'a
du produit suffisante (ou inversement une perteldgege faible) afin de laisser circuler le débéid’

voulu et ainsi avoir un produit avec une bonne ewe vie.

La technologie nontissée qui a émergé apres landecguerre mondiale remplace petit a petit les
filtres en tissu. Les nontissés apportent des ewsils propriétés de filtration, des vitesses etscol
de production plus avantageux que les produitsédisdls profitent d’'une dynamique de

développement trés forte, appuyee par l'industue ges régulierement, voit éclore de nouveaux

procédeés de fabrication.

En général, les scientifiques réalisent des étadedes médias filtrants qu’ils n’ont pas concgule et
plus souvent issus de l'industrie. Le développendestnouvelles fibres, des nouveaux procédés de
fabrication donne naissance a des catégories driipgdres variées répondant a des exigences de
filtration dont il est tres difficile de connaitda composition exacte. C'est dans ce contexte

scientifique que nous souhaitons apporter une approriginale en proposant le développement de
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nontissés filtrants a l'aide d'outils de producBoproches de lindustrie. De ce fait, nous en
maitrisons tout le process et nous pouvons sélewiodes criteres de structures adaptés aux
propriétés de filtration de I'air que nous souhast@tudier. A terme, le but de notre étude estdrai

a la conception d’'un matériau fibreux par une raaik maitrise des propriétés structurelles requises

en fonction des propriétés de filtration visées.

Afin de délimiter notre champ d’investigation, nofigons quelques éléments de cahier des
charges : une efficacité de filtration eélevée (394t une perte de charge faible (< 400 Pa) (ou une
perméabilité a I'air minimum (> 100 |/s par metaré de structure) a une perte de charge fixée a

200 Pa). Les structures viseront des épaisseuitsrdee du millimétre.

Cette étude s’inscrit dans le cadre d’'un programdmeecherche collectif coordonné par I'lFTH et
constitué d’'un consortium de partenaires scientdg) (GEMTEX, GRB, INSERM, LCOM) et
industriels (DOUNOR Nonwovens, Laboratoires ANIOBACOPHARMA, MORTELECQUE,
THUASNE) sur la thématique de la filtration de talLes particules filtrées peuvent étre plus
particulierement des aérosols d’origine biologique seront détruits au sein de la structure par
lintermédiaire de médias filtrants fonctionnalisés taille de ces particules sera majoritairement
comprise entre 0,1 et 1 um. Le laboratoire GEMTEEjie et Matériaux TEXtiles) s’inscrit donc
dans ce projet en tant d’expert en matériaux textdans la réalisation de structures filtrantes
nontissées fonctionnalisées. Dans ce manuscriél®et ne sera abordée que la partie d’étude et de
développement de structures filtrantes nontisséeg$gnctionnalisation étant le cadre d’'une autre
étude. Notre apport consiste a améliorer la congm&bn des mécanismes de filtration des
particules par des filtres nontissés. Nous nouéresserons en particulier a I'amélioration du

compromis efficacité de filtration / perméabilitéair.
Ce rapport de thése s’articule autour de cinq ¢hepi

Le premier chapitre est consacré a un état de darla filtration de I'air par des nontissés. Des
généralités sur la filtration de l'air par des na&diibreux nontissés seront présentées. Une approch
de la théorie des écoulements de fluides en milaneux et des mécanismes de capture par des
fibres sera effectuée pour mettre en avant legioata entre les caractéristiques structurelles du
matériau et les propriétés de filtration. Une étudte la littérature avec une approche plus
expérimentale viendra confirmer la théorie et apgrai’autres éléments a prendre en considération
dans notre étude. Le cas spécifique de filtresyde & masque respiratoire » sera abordé. C’est un

produit qui illustre parfaitement les contraintes filtration parmi les plus élevées. Enfin, une
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synthése bibliographique sur le contexte actualéeloppement de nontissés pour la filtration de
I'air nous permettra d’orienter nos choix de praggdt de matieres premiéres pour I'étude.

Le second chapitre s’intéresse plus particulieremanx méthodes de fabrication et de
caractérisation des nontisses filtrants. Il conedandescription des moyens de production que nous
avons utilisés pour fabriquer nos structures fibesumais aussi les bancs de filtration utilisés pou
tester les performances de nos nontissés. Les desttie caractérisation des parameétres structurels
(masse surfacique, épaisseur, compacité, etc.),tdebniques d’observation microscopiques
(Microscopie Electronique a Balayage, Microscopiue) ou encore les méthodes de mesure des
propriétés meécaniques (Résistance mécanique) sedootdées. Pour mieux comprendre la
complexité des médias fibreux dédiés a la filtratiles particules fines associées a une perméabilité
a l'air faible, nous présenterons le cas spécifidee masques respiratoires. Enfin, une étude sur la

mise en ceuvre de fibres spéciales ultrafines ggl@m@ent abordée.

Le troisieme chapitre constitue le cceur de cettdestA partir de données expérimentales obtenues
sur les échantillons développés, nous allons @tulie relations entre les caractéristiques
structurelles et les propriétés de filtration. Liandetre des fibres, la compacité, la géométrie des
fibres ou encore le mélange de fibres seront demgres de structures analysés. A l'aide d’un
outil statistique nous tenterons d’observer les momements et les relations entre ces différentes
caractéristiques et nous pondérerons leur effetgpgorort aux propriétés de filtration.

A partir des analyses faites dans le troisieme itleamous proposerons d’étudier des effets de
synergie dans la combinaison de plusieurs strustamntissées filtrantes. Nous proposerons le
développement d’'un nontissé a gradient de porasité’'un nontissé multifonctionnel. Nous
insisterons notamment sur la difficulté de la mé&e ceuvre de ce type de structures et nous
conclurons sur les avantages d'utiliser les tedgies cardage/hydroliage. Enfin, I'étude de
structures multicouches a base de microfibres etat®fibres nous permettra d’exploiter I'échelle
nanomeétrique dans la fabrication de structuresafites. Nous verrons que les théories classiques de

filtration de l'air pour les microfibres ne s’apglient qu’en partie pour les nanofibres.

Enfin, dans le cinquiéme chapitre nous proposeiéridier et de développer des modeles de
filtration plus proches des expérimentations. Néer®ns d’abord un état de l'art des modeles
d’efficacité de filtration qui nous permettra ddesfionner un modele trés proche de nos résultats
expérimentaux. Le développement d’'un modele despidetcharge analytigue sera aussi présenté.
Nous discuterons des limites des modéles actuelsLest proposerons des pistes, notamment dans la
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prise en compte de plusieurs caractéristiqgueststeltes des nontissés pour améliorer les modéles
existants. Enfin, nous exposerons le développemiene interface graphique sous Maftalmous
permettant de prédire les propriétés de filtratlesu des modéles sélectionnés, ce petit logiciesn

permettra entre autre d’orienter le développememias structures filtrantes.
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Chapitre I. Etat de l'art

Ce premier chapitre présentant I'étude bibliogrgpkide la filtration de l'air par des médias
fibreux est divisé en cinq parties. Apres quelqgéséralités sur la filtration de I'air par des
nontissés, nous ferons un état de I'art de la teéte la filtration. Nous nous intéresserons
ensuite aux facteurs qui peuvent influencer laafiibon puis nous étudierons un cas spécifique
de matériau filtrant : le masque respiratoire. Nt@usinerons par une partie sur I'actualité et

les tendances technologiques de la filtration die par des nontissés.

I.1. Généralités sur la filtration de I'air par des nontissés

[.1.1. Définitions

Les deux caractéristiques principales et recheschéar un filtre a I'état neuf sont la perte de
charge QP) et l'efficacité (E) de filtration. En effet, umon filtre sera caractérisé par une
perte de charge faible pour minimiser les dépeéreggétiques et une efficacité élevée pour

la qualité de I'air recherchée.

.1.1.1. Efficacité

L’efficacité du filtre est par définition sa capici retenir les particules contenues dans le
fluide, qu’elles soient solides ou liquides. Ell& ééfinie par la concentration de particules

retenues entre I'aval et 'amont du filtre :

E=1_ Cc::aval (|1)

amont

Les particules filtrées étant généralement polyetisgs on exprimera dans la majorité des cas
I'efficacité en fonction du diameétre des particules

Dans le cas des filtres HEPA ou ULPA (trés hautieafité) on parle plutét de perméance P

(ou pénétration) qui est définie par :
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P=1-E (1.2)
1.1.1.2. Perte de Charge

La perte de charge est définie comme la différemtee les pressions statiques en amont et en
aval du medium filtrant, appelées respectivemegrt et Pyal :

AP = I:)amont - I:)aval (|3)
Elle caractérise la résistance a I'écoulement de Hu média filtrant nontissé et donc la

dépense énergétique nécessaire pour faire traverax d’air.

1.1.1.3. Colmatage

Un autre aspect lié a la filtration est le colmatagn effet la durée de vie d'un filtre est
souvent associée a sa capacité de rétention deupestpour une durée donnée. Le colmatage
crée irremédiablement une augmentation des caist@é@es d’efficacité mais surtout de
perte de charge qui viennent augmenter les dépeéseryétiques. Actuellement, de
nombreux efforts sont portés sur I'améliorationadunportement du filtre lors du colmatage

afin de prolonger sa durée de vie d’utilisation.

1.1.1.4. Facteur de Qualité

Afin de caractériser et comparer un ensemble ttedide facon qualitative et quantitative, de
nombreux auteurs [1, 38] utilisent dans la littératle facteur de quali®F, défini comme

suit

~ZInd-E) (1-4)

F
Q AP

1.1.2. Meédias Fibreux Nontissés (MFN)

Selon la gamme de particules que l'on souhaiteefilil existe toute une gamme de

technologies adaptées, résumées daRgjlae |.1
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Figure 1.1 - Procédés d'épuration des aérosoleat hpplicabilité selon la taille des
particules [58]

La zone granulométrique, dans le cadre de notideétie situe pleinement dans l'utilisation
de filtres a fibres, qui constituent un des priacip moyens utilisés pour I'épuration des gaz

et de l'air [2].

Les médias fibreux nontissé@VFN) constituent aujourd’hui la majeure parties didtres a
fibres [3] utilisés dans l'industrie de la filtrati de I'air a 'opposé des médias fibreux tissés

comme le montre la Figure 1.2.

300
2652
250
[0 Tissé (milliers
tonnes) 2109
B Nontissé (milliers
200 tonnes)
162,4
150
126,6
100
80,6 733 81.1
60.4 60.7] &
50 o
0
1985 1990 1995 2000 2005

Figure 1.2 - Consommation des textiles utiliségiration en milliers de tonnes dans le
monde. Source : DRA/Techtextil

! Le terme nontissé s’écrit en un seul mot, dérivéndt nonwoven en anglais et accepté internatiomee.
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En Europe, en 2006, 89760 tonnes de nontisseéstérdestinées a la filtration, ce chiffre
ayant doublé en 6 ans. Plus d'un tiers de cettdyaton est destiné a la filtration des
aérosols [4]. Il existe de nombreuses technolodgesontissés, avec leurs atouts et faiblesses.
lls ont 'avantage d’étre des produits tres velsstia moindre colt et de fournir diverses
fonctionnalités, avec par exemple des finesseshdesfde 0,1 a 500 um, une épaisseur de

média de 20 a 5000 um et un grammage allant d& 2000 g/m?2... [5]

[.1.2.1. Définitions

Selon les normes ISO 9092 et DIN EN 29092 [6, 7] nontissé est «une feuille

manufacturée, constituée de voile ou de nappehiesfiorientées directionnellement ou au
hasard, liées par friction et/ou cohésion, et/cheéaibn, a I'exclusion du papier et des produits
obtenus par tissages, tricotages, tuftages, caygaracorporant des fils ou filaments de liage

ou feutrés par foulage humide, gqu’ils soient ou amgyuilletés ».

Selon 'INDA et TEDANA [8, 9] le nontissé est « arfeuille ou un voile de fibres naturelles
et/ou de fibres ou filaments manufacturés, excluaite du papier, qui n’ont pas été tissés et

qui peuvent étre liés entre eux de différentesriage

La différence majeure avec le papier, c’est quariacture finale sera classée nontissé si :
- Plus de 50% des fibres constituant cette structorg non cellulosiques avec un
rapport longueur/diamétre supérieur a 300
- Dans le cas contraire, si 30% des fibres non adigles ont un rapport
longueur/diameétre supérieur a 100 et si la maifadgructure fibreuse est supérieur a
2.5
La différence majeure des nontissés par rapportaatres structures textiles c’est que la
structure du produit n'est pas organisée par degfiié de fibres) mais par les fibres elles-
mémes. Ceci permet notamment de gagner un nomipertamt d’'étapes de fabrication. Ce
gui améne un intérét en terme économique, de cicfabrication réduit mais aussi en termes

de maitrise du procédé.

Les nontissés sont donc des produits textiles @sigesus de la fibre et sont utilisés dans bon

nombre d’applications et de produits. lls peuverg €ombinés avec d’autres matériaux ou
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utilisés seuls et les champs d’applications sdmnygiiene, I'ameublement, les Equipements de

Protection Individuels (EPI), produits médicauxtif&nt, filtration, lingettes...

lls peuvent étre de courte vie, comme a simple aisagde longue durée. Les nontissés ont
des caractéristiques spécifiques qui leurs permtette couvrir toutes les applications citées
ci-dessus avec des propriétés recherchées comialksorbance, déperlance, résilience,

élasticité, douceur, résistance, lavables, fitbratbarriere aux microbes, stérilité... [9]

1.1.2.2. Quelgues Chiffres

L’apparition des nontissés date du début des arstdeante avec I'apparition industrielle des
fibres synthétiques. La consommation au début de€es 70 en Europe était de 40 000
tonnes pour atteindre en 2006 1,5 millions de tenha Figure 1.3 nous indique a quel point

ce secteur est en plein essor depuis les dix dema@nnées.

Production of nonwovens in Europe
(Western, Central & Eastern, including Turkey)

1494

1000 tornas

edana

684

1996 1997 1008 1999 2000 2001 2002 2003 2004 2005 2006

Figure 1.3 - Evolution de la production des nonéis&n Europe ces dix dernieres années [4]

En 2006, la consommation mondiale de nontissé$ @taplus de 5 millions de tonnes et
I'Europe se hisse en haut de I'échelle avec emv@@¥ de la production mondiale. (Tableau

1.1)
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Tableau I.1 - Production mondiale de nontissés ré@gar secteurs [4]

Tonnes 2003 2004 2005 2006 06 vs 05
Europe (1) 1,288,400 1,335,900 1,403,000 1,494,000 6.5%
North America (2) 1,108,000 1,193,000 1,247,000 1,310,000 5.1%
Japan (3) 296,800 296,900 313,900 329,750 5.0%
China (4) 615,000 755,000 838,000 966,000 15.3%
Korea (5) 199,300 203,900 205,960 210,795 2.3%
Taiwan (5) 135,700 139,100 140,550 144,000 2.5%
Rest of World (1), (2) 519,400 568,300 601,600 670,143 11.4%
TOTAL 4,162,600 4,492,100 4,750,010 5,124,688 7.9%
Sources:

1) EDANA 2) INDA 3) MITI Japan 4) CNTA 5) ANFA (Asian Nonwovens Fabrics
Association)

[.1.3. Classification des médias fibreux nontissés

[.1.3.1. Normalisation

Les normes EN779, EN1822 et EN149 [10, 11, 12]selasdifférents médias de filtration
selon deux caractéristiques principales, I'effiteacie filtration en % et la perte de charge en
Pa en fonction de la granulométrie des aérosalsdies et solides filtrés.

La Figure 1.4 présente ces différentes classesdtoesf On en dénombre 5, les filtres grossiers
(G1 a G4), les filtres fins (F5 a F9), les filttesute efficacité (H10 a H14) et les filtres ultra
haute efficacité (U15 a U17) et enfin les filtres protection individuelle de type masque
(FFP1 a FFP3).

Les filtres grossierssont utilisés pour la filtration d’insectes, fibreextiles, cheveux, sables,
cendres, pollen, ciment... on trouve donc leurs appbns en tant que filtre ou préfiltre pour
des installations de protection civile, pour I'éwation de l'air des cabines de peinture, des
cuisines ou pour préfiltre de filtration pour ldasses F6 a F8.
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Figure 1.4 - Classification des filtres en fonctida I'efficacité, de la perte de charge et de la
granulométrie 3]

Les filtres fins sont utilisés pour filtrer des particules saligsan(poussieres), germes,
poussieres chargées de bactéries, fumées d’huilds suie agglomérées, fumée de tabac,
fumée d’oxyde métallique... On trouve donc leurs mapions pour des filtres sur le
traitement de l'air pour des locaux a faibles erggs (ateliers, garages, entrepots) ou en tant
gue préfiltre et filtre pour les centrales de gaient de I'air ou encore en tant que filtre final
dans les installations de climatisation pour magadiureaux et locaux de fabrication et enfin

en tant que préfiltre pour les filtres absolus.

Les filtres a haute efficacité(HEPA) sont utilisés dans la filtration de germbactéries,
virus, fumée de tabac, fumée d’'oxyde métallique... ttmive leurs applications dans les
filtres finaux pour locaux a hautes exigences conieselaboratoires, I'alimentation, les

pharmacies, I'industrie optique et physique.

Les filtres a ultra haute efficacité(ULPA) sont utilisés dans la filtration de vapeliuile et
suie en formation et de particules radioactives.. troave leurs applications en tant que filtre
final pour salles blanches, ou encore pour degssallopération ou comme filtre final pour

I’évacuation de l'air dans les installations nuaiés

35



Chapitre | — Etat de l'art

Les filtres pour masquessont utilisés pour filtrer les poussieres, fumédwsyillards, virus,
bactéries... Les masques FFP2 sont notamment recaid@sdars de cas de pandémies
grippales de type H5N1 ou récemment HINL1...

1.1.3.2. Techniques de fabrication des MFN

Le Tableau 1.2 résume les différentes technologitges ci-dessus et leurs applications dans
la filtration et la purification de l'air [1314, 15]. Les technologies utilisées spécifiquement

dans le cadre de cette these seront détailléda paite.

Tableau 1.2 - Procédés de fabrication des média®tix en fonction de I'application

Type de filtre Techniques de fabrication Matieres tilisées
Filtres Ultra Haute| o Voie humide Fibre de verre, Cellulose,
Efficacité o Voie Humide + Electrospinning | PA6
Filtres Haute o Voie humide _

o . . o Fibre de verre, cellulose PAB
Efficacité o Voie humide + Electrospinning
o Voie humide
o Nappage aérodynamique

. . Phag Y k Fibre de verre, Cellulose,

Filtres fins 0 Meltblown _
_ i o Polyester, Polyamide
o Voie cardée + aiguilletage ou
hydroliage
o Spunbond _
. ] o Fibre de verre,

. _ o Voie cardée + aiguilletage ou . .

Filtres grossiers Polypropylene, Polyamide,

hydroliage
3 ] Polyester, Cellulose
o Nappage aérodynamique

Demi-masques de .
filtrati 0 Meltblown, Spunbond (SMS) Polypropyléne, Polyester
iltration

36



Chapitre | — Etat de l'art

|.2. Théorie de la filtration par des medias fibreux nonisses
vierges

1.2.1. Ecoulement d’un fluide en milieu poreux

Un nontissé filtrant peut étre considéré comme ullemporeux et on peut donc définir le
régime de I'écoulement de I'air a I'aide du nombeeReynolds de pores qui est plus adapté

pour les surfaces textiles [16] :

_ Y,
T A a

Avec p la masse volumique du fluides la vitesse du fluidey la viscosité dynamique du

Re

(1.5)

fluide, As la surface spécifique des fibresxda compacité du medium filtrant.
La loi de Darcy [17], adaptée a I'écoulement dé& & travers d’'un milieu poreux sous un

régime laminaire nous donne la relation suivante :

AP = 1RU; (1.6)
Avec R la résistance du filtre a I'écoulement, digbiar [16, 18, 19, 20, 21] :
f(a
R=4Z—d( 2) (1.7)
f

Avec d le diametre des fibres et Z I'épaisseur du noétiss

La théorie et la modélisation de la perte de chaeeoncentrent donc sur I'expression de
cette fonction f¢). De nombreux modéles existent déja et nous nonsenitrerons sur ceux-
ci dans le chapitre 5 de la thése, avec le développt d’'un modeéle analytique a partir de nos

résultats expérimentaux.

[.2.2. Meécanismes de capture

Un meédia filtrant étant composé de fibres, il panarmal que I'efficacité totale du filtre soit
en relation avec l'efficacité de collection d’'uribré. La littérature contient de nombreuses
expressions empiriques ou théoriques de l'effiéaainitaire des fibres et les auteurs

s’accordent tous a considérer I'efficacité unitaleecollection d’'une fibrey, comme étant la
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somme des efficacités correspondant aux difféneriisanismes de collection, en supposant

gue chaque mécanisme est indépendant des autfes [22

n=2xn, (1.8)

Lee, Liu, Davies, Renoux [2, 23, 24, 25] proposeiffierents mécanismes de capture des
particules selon leur taille et leur charge électei afin de modéliser I'efficacité du filtre. Les
mécanismes les plus frequemment rencontrés sont :

- Diffusion brownienne

- Interception directe

- Impaction inertielle

- Effet électrostatique

- Sédimentation (important pour les particules dengéitae > 10um)

Nous ne considérerons pas plus dans le détaiffiets électrostatiques et la sédimentation car
nous effectuerons nos essais uniquement avec d#sufes neutres de petites tailles.

Cependant, nous verrons dans la partie « Actualitése depuis une dizaine d’'années, les
producteurs de nontissés filtrants utilisent I'efédectrostatique non pas sur les particules
mais sur les fibres afin de doper l'efficacité samzdifier la perte de charge, de tels filtres

sont appelés « électrets ».

.2.2.1. Diffusion Brownienne

Figure 1.5 - Mécanisme de capture par diffusion

La capture des particules par diffusion browniems¢ effective pour des particules de
diameétre inférieur a 0,1 pm e 0,1 pm). Soumises a l'agitation thermique, lagipules

quittent les lignes de courant de l'air et suivées mouvements browniens. A I'approche de
la fibre, elles vont adhérer par les interactiordérulaires faibles de type Van Der Waals. La

capture par diffusion brownienne est gouvernée |jraportance relative du mouvement
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diffusionnel par rapport au mouvement convectifldg. Ce rapport est exprimé par le

nombre de Péclet :

pe= 21! (19)
=5 )
Avec U la vitesse de filtration,;de diametre des fibres et D le coefficient dewdifbn :
k,TCu
D=-8
3 mp (1.10)

Ou ks est la constante de Boltzmanp$t.37¢” JK?), T la température,,de diamétre de

particule et Cu le coefficient de correction de @iagham :

Cu=1+ Knp[A+ Bex;{—KLnn (1.11)
P

Avec Kn,, le nombre de Knudsen de particule qui exprimefgport entre le libre parcours

moyen des molécul@set d, le diameétre de particules :

A A
Kn, = 2d— (1.12)
p
Pénicot [26] résume les valeurs des coefficien® &, C du facteur de Cunningham issus de
la littérature :

Tableau 1.3 - Valeur des coefficients A, B et Gatitleur de Cunningham issus de la

littérature
Auteur Date A B C
Millikan 1923 1,209 0,406 0,893
Hidy 1984 1,257 0,400 0,596

Allen-Raabe 1982 1,105 0,400 0,596
Boulaud 1988 1,257 0,400 1,100
Buckley-Loyalka 1989 1,155 0,471 0,596

Rader 1990 1,207 0,440 0,780
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1.2.2.2. Interception Directe

Figure 1.6 - Mécanisme de capture par interception

Ce mécanisme de capture concerne les particuleslidesupérieure a 0,1 pmp(g 0,1 pm).
Une particule de diameétre, duivant une ligne de courant est interceptée par fibre
lorsqu’elle s’approche de celle-ci a une distaméérieure a celle de son rayon. L’interception
directe est entierement décrite par le rappordésetres ci-dessous :

d

R=d—" (1.13)
f

d, et d les diameétres de la particule et de la fibre rethpement.
1.2.2.3. Impaction inertielle

Ce type de capture ne concerne que les grossasupest(dp > 1um). En raison de son

inertie, une particule dévie de sa ligne de coueamtent s'impacter sur la fibre.

L’impaction inertielle est gouvernée par le nomtdeeStokes :

St:m (1.14)
18x uxd; '

O

Figure 1.7 - Mécanisme de capture par impaction
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Ces trois mécanismes entrent en compétition lortadétration. Leur importance dépend
donc de la taille des particules, de la vitesséilttation et des propriétés physiques du gaz
vecteur mais aussi du matériau, de par ses préprgtucturelles telles que le diamétre de

fibres.

Il existe deux moyens pour déterminer les effiéscitinitaires de collection : I'approche
empirique qui détermine les expressions a partisyggeémes expérimentaux judicieusement
choisis, et I'approche théorique qui essaie deraéter I'efficacité a partir des écoulements
autour d'une fibre ou d'un ensemble de fibres. €eatierniere approche est la plus

frequemment rencontrée dans la littérature.

[.2.2.4. Ecoulement autour d'une fibre ou d’'un ensemble deilbres

Afin de pouvoir déterminer I'efficacité de colleati d’'une fibre unique, il est nécessaire de
connaitre le champ d’écoulement autour de la fiGexi s’avere difficile étant donné que le
filtre a une structure irréguliére et complexe. <€’ raison pour laquelle des modéles, plus
ou moins simplistes, ont été développés et cormmdéque le filtre est composé d'un
assemblage de cylindre de mémes diametres, pagabélperpendiculaires a la direction du
fluide. Utilisant ces modeles a cellules (un cyteéntouré de son enveloppe concentrique de
fluide), la résolution des équations de Navier-8togermet d’obtenir la fonction de courant
relative aux composantes de la vitesse. Elle pedmeamener I'étude du champ vectoriel de
vitesse d’'un fluide a un champ scalaire [27]. Cdtaction fait intervenir un facteur
hydrodynamique H qui varie selon les modeles @éslist selon le régime hydrodynamique,

régi par le nombre de Knudsen de fibies;

2/

Kn, :E (1.15)

Avec le libre parcours moyen en pum.

Il existe donc plusieurs expressions de ce fackgumais pour notre étude, nous n’avons
utilisé que celle de Kuwabara [28] qui est emplogéms un grand nombre de modeéles
d’efficaciteé :

1 1 3
H.=a--Inha--a?-— 1.1
ku 2 4 4 ( 6)

Dans cette équation on comprend l'importance radatie la structure filtrante avec la
compacité du matériaa, qui dépend du grammage G, de la masse volumigsidiloresp; et
de I'épaisseur du nontissé Z :
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G
a=7 (1.17)

Les auteurs proposent depuis trois décennies geessions pour les efficacités unitaires de
collection par diffusion, interception et impactiddous ferons un point sur les différents
modéles existants dans le chapitre 5 de la thesmmort & la modélisation des filtres.
Notamment, nous comparerons les résultats deseahtmodéles existants a nos résultats de

filtration obtenus sur différentes structures nes#ées développées.

1.2.2.5. Expression de l'efficacité globale d’un filtre [16,22, 29, 30]

L’efficacité globale d’un filtre prend en compteytoe les expressions des efficacités unitaires,
des considérations de flux de particules et deanpaires de structures tels que I'épaisseur, la
compacité et le diametre des fibres.

L’hypothése faite ici est que I'on considére quéltee contient des fibres de méme diameétre.

On considére une évolution de la concentrationqagire en quantité d(Cp) lorsque le flux
flux de particules traverse une couche filtrantecaun élément d’épaisseur dZ. L’efficacité
globale de collection d’'une fibrg est définie comme la fraction de particules codles par

unité de longueur de fibre lorsque le flux d’ait perpendiculaire a I'axe fibreux. L'aire de
captage de la fibre est I'unité de longueur desfitmultipliée par le diamétre de fibre. Si I'on
considére une couche de filtre sur une unité detirépaisseur dZ, 'aire totale de collection

du filtre est :
A, =d; xAxdzZ (1.18)

Avec A la longueur totale de fibres par unité deuwte donnée par la relation suivante :

_ 4xa
(L-a)xmxd;
Le nombre total de particules capturées dans |@éreaptage d'une fibre est proportionnelle

(1.19)

a l'efficacité globale de collection d’'une fibre B concentration en particules Cp. En
appliguant le principe de conservation des massesrselément d’épaisseur dZ, le nombre
total de particules capturées par une couche dibdes durant une unité de temps devient
d(Cp), soit :

d(Cp) =-Cpxnxd, x AxdZ (1.20)

Le moins signifie que la concentration de partisdaninue au travers du filtre.
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En intégrant I'équation (1.20) de 0 a Z pour I'é&smur et de La et Gmont pOUr la

concentration des particules, on a :

V4

Camont d C p _

-nxd, x AxZ (1.21)
Cava\l'[ Cp i[
La résolution de cette intégrale en incluant I'éopra(l.19) et en ajoutant I'expression de A
nous donne :
Camont — oyl —4xpx—9x_Z (1.22)
aval 1-a mx df
Avec I'équation (1.1) I'efficacité globale d’'un file s’exprime :
a Z
E =1-exp- _— .23
r{ sy J (1.23)

Encore une fois donc, nous remarquons l'importateda structure du média filtrant via la
compacité, I'épaisseur et le diametre des fibmne®réssons nous maintenant a l'influence de
ces parametres sur l'efficacité de filtration ejugelques calculs et représentations graphiques

issues des équations précédentes.

1.2.3. Relations propriétés/structures issues de la théai

L'utilisation des modeles existants permet de dégalgs tendances sur l'influence relative
des caractéristiques du média filtrant (diamétreganades fibres idcompacité du filtrew et
épaisseur du filtre Z), de I'aérosol (masse volurif, et diametre gldes particules), des
conditions opératoires (vitesse de filtratiory) Wsur [l'efficacité liees aux principaux

mécanismes de collection. (Tableau 1.4)
Il ressort donc qu’'un accroissement de I'épaissaugccroissement de la compacité du filtre

ou une diminution du diametre des fibres impliquene augmentation de ['efficacité, au

détriment toutefois d’'une perte de charge élevée.
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A partir de I'équation (1.23), on peut établir &bteau suivant :

Tableau 1.4 - Influence de paramétres intrinsecauéaérosol, au filtre et a la filtration sur

I'efficacité [31, 32]

L _ ) Conditions o _
Efficacité de collection Aérosol o Caracteristiques du filtre
opératoires
par
pp/ dp / U7 d / o/ z7/
Diffusion brownienne \ \ \ \ /7 y,
Interception directe - /7 - \ /7 /7
Impaction inertielle /7 /7 /7 \ / /7
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|.3. Facteurs influencant les propriétés de filtration

Dans le cadre de ce travail de these, nous noéegsons a l'influence des caractéristiques
structurelles du nontissé sur les propriétés detiibn. Le but étant, a partir des résultats
obtenus de pouvoir optimiser et sélectionner dires de choix pour notre future structure
filtrante. Il est donc naturel de faire un étatl@et des caractéristiques structurelles et des

autres facteurs qui peuvent modifier les propriétan filtre.

1.3.1.  Caractéristiques structurelles du nontisse

.3.1.1. Diametre des fibres

A laide de I'équation (1.23), en considérant quaud les parametres sont constants
(Compacité, Masse surfacique, Vélocité de l'air.n)fait varier le diametre moyen des fibres
afin d'observer le comportement (en théorie) défitacité et de la perte de charge (Figure
1.8).

Concernant l'efficacité, on remarque que le congrodnt entre diamétre et la propriété de
filtration n’est pas linéaire, on distingue troisgses : la premiere de 1 a 3 um ou l'efficacité
est maximale, la seconde de 3 a 10 um ou l'effiéatiminue de facon tres rapide par rapport
au diamétre des fibres et enfin la phase de 10 @an2®u I'efficacité diminue mais de fagon
moins prononcée. Cela nous montre notamment que ldarone de 3 a 10um, le diametre

des fibres est véritablement un parameétre impogtatres influent.

Le logarithme de la perte de charge est inversepraportionnel au logarithme du diamétre
des fibres. Cela nous montre par exemple pourne zie 1 a 3 um, l'efficacité de varie pas

tandis que la perte de charge varie d&aL0G Pa soit dix fois moins.

100% - —— 1.E+04 1
I \\ Il
75% - é‘i 1.E+08 A
| I 3
50% - £ 1E+02
[}
o
@ | 1 \
25% © 1.E+01 1
\\ )
0% T T T : | 1.E+00 T |
0 5 10 15 20 25 30 1 10 100
Diamétre des fibres (um) Diameétre des fibres (um)

Figure 1.8 - Influence du diamétre moyen des filmas!'efficacité et la perte de charge
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Les observations sur les équations théoriquescsmiirmées par plusieurs études [24, 25, 33,
34] : diminuer le diameétre des fibres a pour effeiugmenter I'efficacité de filtration ainsi
gue la perte de charge du filtre. Dans ses traviaamb [33, 35] fait intervenir la longueur
volumique de fibre comme parametre pertinent paprimer I'impact du diamétre des fibres
sur l'efficacité de filtration (C’est en fait langueur totale de fibre par unité de volume du
nontissé). L'exprimer de cette facon permet defrsinthir de la compacité du média filtrant
et de ne s'intéresser qu'a I'effet des fibres auiltration (Figure 1.9). On voit clairement sur
cette figure que l'efficacité de filtration augmenlinéairement avec le logarithme de la
longueur totale de fibres par unité de volume. B&mm pour la Figure 1.10, plus les fibres

seront fines, plus la perte de charge sera élevée.
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Figure 1.9 - Influence de la longueur totale deréitpar unité de volume pour trois tailles de
particules sur l'efficacité de filtration [33]

g
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Figure .10 - Influence de la longueur totale deds par unité de surface sur la
perméabilité a I'air [33]
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Dans les diverses études bibliographiques, la gadersiametre de fibres investiguées varie
de 2 & 30 um. De plus récentes études sur desstdd fibres a I'échelle nanométrique (en
dessous de 500 nm), ont montré des résultats coafola la théorie mais avec un ratio
efficacité/perte de charge amélioré par rapporesfibres a I'échelle du micron [36, 37, 38,
39]. Nous approfondirons plus cette partie sumigsofibres dans la partie 1.5 de cet état de

I'art qui concernera les tendances actuelles.

1.3.1.2. Epaisseur et compacité du nontissé

Si I'on regarde attentivement les équations (117(1.23) il apparait qu'une augmentation de
I'épaisseur accroit I'efficacité de filtration et perte de charge, pour une masse surfacique et
une densité de fibres constantes. En utilisanEgesations et en conservant constantes toutes

les autres variables, on obtient les courbes stegagui illustrent ces équations. (Figure 1.11)

50% 1 1800
20% | 1500 |

1200 ~
30% 4

900 +
20% +
600

Perte de charge (Pa)

10% ~
300 4

0% ‘ ‘ ‘ ; |
0.0E+00 5.0E-04 1.0E-03 1.5E-03 2.0E-03 2.5E-03 0 ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0.0E+00 5.0E-04 1.0E-03 15E-03 2.0E-03 2.5E-03

Epaisseur (m) Epaisseur (m)

Figure I.11 - Influence théorique de I'épaisseur I&fficacité et la perte de charge

On remarque que l'augmentation d’efficacité n’ea$ @ussi importante que I'augmentation
de perte de charge. On peut quand méme se pogeestion, que deviennent les propriétés
de filtration lorsque I'on se retrouve dans le as|'épaisseur est infinie ou nulle ? Le

premier cas considere que les particules seraieapables de quitter la structure et dans le

second cas, toutes les fibres seraient séparédes@incapables de capturer des particules.

Si I'on reprend la méme approche que ci-dessus veompacité, on obtient les courbes

suivantes :
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Figure 1.12 - Influence théorique de la compacité IEfficacité et la perte de charge

On remarque deux phases pour chacune des courdnas| éfficacité, on remarque qu’elle
augmente tres vite pour des compacités entre B%t dans notre cas et que par la suite
'augmentation est moins marquée avec l'apparitiame asymptote probable aux alentours
des 100% d’efficacité.

Pour la perte de charge, c'est le cas contraireg ane perte de charge faible qui augmente
peu de 0 a 15% de compacité et apres 15% de cadpagiassiste a une augmentation trés
marquée. Encore une fois, cela montre qu’en filtraton parle toujours de compromis

notamment dans ce cas ou, pour avoir une pertdhage et une efficacité acceptables on

préférera se situer a la frontiere entre les déwases.

La littérature confirme une partie de ces résub@tc cependant un impact plus important de
la compacité sur la perte de charge du médiariltgaie sur son efficacité de filtration. [33,
35,40].

On voit clairement sur les Figure 1.13 et Figurb4lque la compacité a une influence sur
I'efficacité de filtration pour des valeurs commssentre 0.1 et 0.15 mais on assiste par la
suite a un palier au-dela d'une compacité de OPEB. contre pour la perméabilité a I'air
(Figure 1.14), plus la compacité augmente, pluse daliminue suivant une tendance
logarithmique. On se rend déja compte que nousodsvirouver un compromis entre ces

deux caracteéristiques structurelles afin d’obtémmeilleur ratio efficacité/perméabilité.
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1.3.1.3. Orientation et répartition des fibres

Il parait évident que la qualité du voile de nosdisaura une influence sur les propriétés de
filtration. Notamment en imaginant que, sur lesdsodu média filtrant, la densité de fibres
soit deux fois moins élevée que dans le centréfickeité de filtration sera plus faible et la
perméabilité a I'air meilleure.

Une étude récente [41] nous montre que l'on peuélianer le ratio perméabilité a
I'air/efficacité de filtration (via le facteur dgualité) en orientant les fibres dans la direction
du flux dair. De méme cette étude nous montre Hoe peut favoriser les effets de

coalescence notamment pour les aérosols liquiBigire 1.15)
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Figure 1.15 - Influence de l'orientation des fibias le facteur de qualité [41]

Les travaux de Chase et al. [42], nous montrenawvg€ des angles d’orientation de fibres

pouvant varier de 20°, les propriétés de filtragmoluent dans le méme sens.

[.3.1.4. Forme de la section des fibres

La geométrie de la section des fibres permet d’aungen la surface spécifique des fibres sans
pour autant augmenter son diametre équivalent eromiPlusieurs études [35, 43] montrent
gu’en utilisant des fibres multilobées (deux, troidobes) on augmente l'efficacité de

filtration sans pour autant dégrader I'aspect peeteharge. (Figure 1.16)
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Figure .16 — Influence de la forme de la secti@s fibres sur les performances de filtration
[43]

Les récents développements en manufacture de fitmes permettront dans nos travaux de
tester différentes géométries de fibres et deieémft comprendre l'influence de ce paramétre

sur les propriétées de filtration.

1.3.2. Influence des parameétres de fabrication

Peu de littérature évoque cet aspect et les coanégs des parametres de fabrication sur les
performances de filtration. Cependant, I. Krucink& montre que dans le cas de nontissés
obtenus par aiguilletage, la jauge des aiguillegmeore la profondeur de pénétration ont un
effet sur les propriétés de filtration d’apres Hiyse de variance obtenue sur le plan

d’expérience (Tableau 1.5).

Tableau 1.5 - Effet des différents parametres (fairons et structures) sur les propriétés de
filtration [44]

Factors mcluded Factor Standardised Coefficient Significance
in the model effect estimate level p-value
A: number of needle punching 0.0049 0.0025 (L8589
X B: gauge of needle 54578 2.7289 0.0001
X C: mass per unit arca 21780 LO8Y 0.0051
X D: linear density of PP fibres 30165 1.5082 (L0003
E: length of PP fibres 0.6026 (.3013 (L5568
X F: linear density of PA fibres 5.3227 2.6613 0.0001
& length of PA fibres 1.8921 0.9460 0.0304
X H': depth of needle punching 30912 1.5456 0.0002
X J: surface content of PA fibres L8677 0.9338 0.0138
AB 1.0324 0.5162 0.2582
AC L.1399 0.5699 01061
p. AD 4.7997 2.3999 (.0001
X AE 6.0113 3.0057 (0.0001
X AG 3.6750 1.8375 0.0001
X AH 3.0892 1.5446 (0.0002
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1.3.3. Influence des conditions opératoires liées a laftihtion
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Figure .17 - Influence théorique de la vélocitél'd@ sur I'efficacité et la perte de charge
dans des conditions d’écoulement laminaire.

A l'aide de I'équation (I.23) et des équations ttess mécanismes de capture des particules,
on peut dresser les deux courbes de la Figureptdsentant I'influence de la vélocité de l'air

sur I'efficacité et la perte de charge, du pointvde théorique. On considére pour ce cas, que
les caractéristiques structurelles du nontissé comstantes et que seule la vélocité varie. On
remarque que pour le cas de l'efficacité, on pépaeer la courbe en deux zones, I'une ou elle
décroit et I'autre ou elle augmente. La premiemezaorrespond a la prédominance de I'effet
de diffusion. En effet, & des faibles vitesses’die, II'agitation thermique des particules est

importante et I'adhésion particules/fibres seras plaportante que les forces exercées par le
flux d’air [45]. Plus on va augmenter la vélocif@us la pénétration des particules va

augmenter aussi [46], jusqu’a ce que I'on arriva aeconde phase ou l'efficacité augmente.
Dans cette zone, le mécanisme d’'impaction est pnédnt. En effet, les forces exercées par
le flux d’air entrainent les particules, méme celi@i étaient soumises a I'agitation thermique
[47]. Dans notre exemple, la zone ou I'efficacié¢ minimale est comprise entre 0,1 et 2 m/s,
a cet endroit les forces de collection par impacébdiffusion sont minimes, c’est la zone sur

laquelle nous effectuerons nos tests de filtration.

Concernant la perte de charge, elle est propomitament linéaire a la vélocité respectant la
loi de Darcy [17] pour des filtres dits « viergesemn effet on verra dans la suite de cet état de
I'art que lors du colmatage d’un filtre, ces prépés de filtration évoluent différemment.

Bien entendu, la perte de charge augmentera de flig@aire avec I'augmentation de la

vélocité pour les filtres vierges.
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1.3.4. Charges électrostatiques

De nombreux médias filtrants, dont les masquesiraespes, sont pourvus de charges
électrostatiques, on les nomme filtres électretestCun traitement qui peut étre effectué
pendant ou apres la fabrication du nontissé. Sonest d’améliorer I'efficacité de filtration
sans modifier la structure et donc de garder umte mke charge faible [46, 48, 49]. Sur la
Figure 1.18, on voit que la charge électrostatigeemet d’obtenir des performances quasi
équivalentes en terme d’efficacité a des médiasAlERis en ayant des pertes de charges

plus acceptables.
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Figure 1.18 - Comparaison des performances degdfilon initiale (ronds) et au colmatage
(carrés) entre un média non-chargé (a gauche) atgdh (a droite) [48]

Deux techniques principales sont utilisées pouemibtce type de produit: I'effet tribo-

électrique ou la décharge couronne (ou effet cQrona

1.3.4.1. L'effet tribo-€électrique

Ce traitement s’applique en majorité a des mélanigefbres grossiéres d'un diamétre de
'ordre de 20 a 100um. [48, 50] Le but est doncraganger dans une carde deux polymeres,
'un chargé positivement et l'autre négativemein de créer des ponts électrostatiques entre
les deux matériaux (Figure 1.19). Les polyméreségélement utilisés sont le polypropyléne

(PP) et le polyamide 6-6 ou encore la laine.

Voici un tableau de classement non exhaustif rqgaotles triboélectricités des polymeéres :
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Tableau 1.6 - Liste de quelques triboélectricitéspdlymeres [50]

Positif Nylon66

Nylon6

Silk

Regenerated Cellulose
Cotton

Polyvinyl Alcohol
Cellulose Triacetate
Acrylic

Neutre Polytetrafluoroethylene

Polyethylene

Polypropylene
Poly(ethylene terepthalate)
Poly(buthylene terepthalate)
Modacrylic

Wool

Négatif | Chlorofiber

Afin d’éviter tout risque d’explosion lors du cagig on ajoute une résine qui a pour but de
diminuer les frottements.
Les proportions entre les deux fibres ont une famedence sur l'efficacité de filtration

comme le montre le Tableau 1.7.

Tableau 1.7 - Performances des proportions de laaes le mélange laine/PBT]

Percentage Sign of Area weight Penetration (%) Penetration (%)
wool in charge on lap (g/m?) immediately after after 24 hrs
mixture (wt%) drum construction
Actual Normalised Actual Normalised
to 300 g/m? to 300 g/m?
100 + 336 5 6.9 51 56
90 + 266 2.8 1.8 30 26
85 + 294 1.35 1.1 6.4 6.1
75 ~0 333 0.74 1.2 3.6 5.0
50 - 194 1.4 0.14 3.6 0.59
0 - 266 3.6 2.4 6.9 4.9
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Généralement le filtre est aiguilleté apres I'ofiérade cardage afin d’obtenir un feutre assez
épais pour une bonne efficacité et une bonne perteharge. En effet, I'efficacité (ramenée a
une masse surfacique de 300 g/m?) est optimale poumélange 50/50 laine/PP. Si le
pourcentage de laine est en excédent ou défieffjdacité de filtration n’est pas optimale.

L’échange de charge se réalise donc lorsque I'am a&quilibre de masse de matériaux
utilisés. On apercoit aussi dans ce tableau quiéet’'semble étre altéré apres 24h ou

I'efficacité est moins performante.

1.3.4.2. Décharge couronne

La décharge couronne est une ionisation stableadwegtourant une électrode de faible rayon
de courbure reliée a la haute tension. L'ionisationgaz est due au fort champ électrique
avoisinant la surface de l'électrode. La déchargaranne peut étre établie en polarité

négative ou positive suivant les besoins. Les nmashiréalisant des décharges de type
couronne sont composées d'électrodes asymétriquest-a-dire qu’au moins l'une des

électrodes présente des aspérités de surface cqguamexemple des pointes. On a donc
formation de zones ayant un potentiel électriques phportant au niveau des aspérités. Ceci
favorise la formation d’arcs électriques reliaddctrode et la contre-électrode. La décharge
obtenue est donc fortement hétérogene et les @hectibres la constituant sont tres chauds
[52, 53]. Le résultat nous donne une fibre chamgda méme fagon qu'un dipdle avec des

charges positives d’'un c6té et des charges négatéautre. (Figure 1.19).

a. Wvool/Resin

e + 4+t
- - - E
+ 4+ 4 e
o e Strietrts

c: Coronalfelt d. Coronafibreill ated

Figure .19 - Exemple de charges créées par aftat bu corona [50]

55



Chapitre | — Etat de l'art

1.3.4.3. Vieillissement des charges électrostatiques

Divers problemes sont relatés dans la littératargcernant la durée de vie de ces charges,
notamment pour l'effet tribo-électrique [51] aingue I'exposition de ces charges aux
solvants. De récentes études montrent que lesrdsld&chargent les filtres et donc altérent
I'efficacité de filtration [46, 50], comme par exphla sur la Figure 1.20. Ce traitement
électrostatique utilisé pour les masques respiegomontre donc un inconvénient et une
incompatibilité & pouvoir effectuer une fonctioneation dans le cadre de notre étude. La

fonctionnalisation utilise elle-méme un principéifagui détruit le traitement électrostatique.

25

L
,_Nano DMA | ong DMA ., APS
[ I il !
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espirator iti
.g Testing flow rate = 85 L/imin % SEpohimn
b 15 + Face velocity = 8.6 cmis
°
I
o
o
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e §  Nonexposed
&” f _ tosolvent
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Figure 1.20 - Influence de I'exposition d'un solvdhsopropanol sur I'efficacité de filtration
d'un masque respiratoire [46]

1.3.5. Influence des caractéristiques de I'aérosol

[.3.5.1. Définitions

Les aérosols sont définis par la norme NF X 44-[8% comme toute suspension dans un
milieu gazeux de particules solides ou liquides. distingue deux grandes catégories de

particules :

- Les particules inertes
Leur origine est naturelle (érosion, éruptions ®&olques...), ou liee a l'activité humaine
(combustions, exploitations miniéres ou agricoledystries métallurgiques...)
EXx : cendres, fumées, suie, poussiéres, amiante, niedégazeuses...
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- Les particules viables ou biologiques
Lorsque les conditions de leur développement sd@ninies (nourriture + conditions
climatiques), ces particules sont susceptiblesedeeproduire. On peut les classer en trois
catégories :
o Pathogénes (organismes pouvant induire des matbisa ou manifestations
nuisibles chez un étre vivant)
o Opportunistes (leur risque d’action pathogene démbn la fragilisation du sujet
ou de son état de réceptivité)
o Sacrophytes ou commensales (organismes pouvaet @ivge développer chez un
étre vivant sans entrainer de manifestations)

Ex : acariens, spores, bactéries, virus...

Ces bioaérosols sont regroupés en trois classs vifus, bactéries et les fungi. Leur
transmission se fait par voie aérienne, notammeat ges postillons, éternuements,
toussotements [57]. Cependant, la transmissionndiéges facteurs suivants :

- Immunité de I'héte

- Temps d’exposition

- Virulence de I'agent pathogéne

- Débit respiratoire de I'h6te

- Trajectoire de l'infection (bouche, nez...)

Plusieurs facteurs environnementaux détruisent beEmérosols, comme les rayons

ultraviolets, les températures extrémes, I'oxygamencore I'air sec [55, 56].

La Figure 1.21 nous montre la taille relative de ces aérosolbqugnes qui influencera la

gualité de la filtration.
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Figure 1.21 - Taille relative des bioaérosols [57]
1.3.5.2. Taille des particules

Comme le montre la Figure 1.22, les aérosols ptésgans I'air peuvent étre de tailles trés
différentes et chaque taille fait référence a ua@gorie de filtration faisant appel a divers
technologies.
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Figure 1.22 - Nature et taille d'aérosols présedéns I'air [59].
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Comme nous l'avons vu dans la partie 1.2.2, I'eftité totale de collection est la résultante
des trois mécanismes essentiels de capture désupest(diffusion, interception, impaction).
En exprimant I'efficacité en fonction de la taillees particules (Figure 1.23) on obtient le

profil suivant :

a1 4

CIFFUSION

Efficacité

0,01 4

INTERCEPTION

0,001

0m a1 1 10

Digmatre das particules [pml

Figure 1.23 - Efficacité totale de filtration enrfotion de la granulométrie [32]

Pour des tailles de particules comprises entreed,1 um lefficacité est minimale. Ce
domaine correspond a des particules qui sont tropsgs pour que I'effet de diffusion soit
efficace et trop petites pour que les mécanismiasetteption et d'impaction jouent un role
prépondérant. Cette plage de particule est appeladle de la particule la plus pénétrante »
ce qui nous donne en anglais « Most PenetratingicRaiSize » (MPPS). Ce sont les
particules les plus difficiles a filtrer. C’est dace domaine qu’est déterminée I'efficacité d’'un
bon nombre de filtres qu’ils soient de type HEPAWILPA, demi-masques respiratoires ou
encore les filtres fins. 1l s’agit la des conditsoles plus contraignantes pour un média de
filtration. C’est dans cette zone que l'on retrowe nombreux bio-aérosols comme les

bactéries et les virus.

Il ressort de la Figure 1.23 que, pour les parégsuén dessous de 0,1 um la ou l'effet de
diffusion est majoritaire, que I'efficacité augmente qui n’est pas évident a premiére vue.
Cela signifie que les particules de taille nanomaé sont bien mieux filtrées. Cependant
I'évolution de I'efficacité de filtration dans ceochaine de particules est incertaine pour des
raisons évidentes de mesure. Certains auteurs réténpdu qu’'un phénomene de rebond
thermique pour les particules de 10 a 20 nm pduperiturber I'efficacité. G. Mouret et al

[59] ont mené des études sur cette plage granutmmétet sont arrivés a la conclusion que
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ces particules sont filtrées a 100% par des filHE®A ou ULPA et que le phénomene de

rebond thermique n’intervient pas.

Pour les particules supérieures a 10um, il arrive Hefficacité apres avoir augmentée
diminue a partir d’une certaine vitesse de filoatiCela est d, majoritairement, au fait que
les particules sont animées d’'une vitesse suffisamiforte pour que les chocs sur les fibres
se fassent avec rebond. Il se peut également,usudisque le filtre est colmaté, que des
particules migrent vers la couche poreuse et fmisgar étre réentrainées lorsqu’elles

arrivent au voisinage de la face de sortie.

Dans le cadre de cette these, nous travailleromguament dans la zone MPPS, la plus

contraignante.

1.3.5.3. Colmatage

Le comportement des filtres sera différent selondture de la particule, qu’elle soit liquide
ou solide ou encore d’origine biologique. Plusieameurs se sont intéressés au colmatage
des filtres par des aérosols solides ou des aértiquldes mais aussi avec les deux [16, 32,
60, 61, 62]. Les Figure 1.24 et Figure .27 noustrent deux courbes de colmatage, l'une
avec un aérosol solide et l'autre avec un aérdgaide. On s’apercoit trés vite que les
comportements d’efficacité et de perte de chargdoaction de la masse de particules
géneérées ne sont pas identiques. Pour l'aérosalesdh perte de charge et l'efficacité

augmentent au cours du temps. On peut distingoisrghases :

- Une phase ou les particules sont collectées awlsdiiitre (filtration en profondeur)

- Une phase de transition au cours de laquelle udtdée particules commence a
apparaitre en surface du filtre

- Une phase conditionnée uniqguement par la filtratiorsurface. (Filtration gateau)
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Figure 1.24 - Evolution de la perte de charge et'd#ficacité au cours du colmatage d'un
filtre par un aérosol solide micronique [32]

Dans le cas de la filtration par des aérosols eslida perte de charge du filtre sera plus
importante pour des particules submicroniques. ft,ea ces dimensions, les particules
collectées forment des dendrites offrant une sartadécoulement plus important. Dans le

cas de particules microniques, le dép6t se présenteforme d’agrégats (Figure 1.25).

Figure 1.25 - Colmatage par des aérosols solidgsCalmatage par des particules
submicroniques et formation de dendrites. b) Cohgatpar des particules microniques et
formation d'agrégats. [32]

Dans le cas de la filtration par un aérosol liquida volatil, I'évolution se caractérise, selon
les auteurs [16, 63] par trois ou quatre phases :
- Une premiéere phase ou les gouttelettes colleceéegposent sous forme de perle sur
les fibres avec augmentation de la perte de chetrde la perméance (Figure 1.26)
- Une seconde phase ou les gouttes coalescent Jiloréss
- Une troisiéme phase ou des ponts liquides, voirdlom se forment aux interstices
des fibres du filtre (Figure 1.26)
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Une quatriéme phase ou I'on a collection du liguetieirainage en pieds de filtre. On

aboutit alors a un état pseudo stationnaire.

liquide. a) Phase | — Formation de gouttelettedges. b) Phase Il — Formation d’un film
entre les pores du filtre. [62]
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Figure 1.27 - Evolution de la perte de charge etal@énétration d'un filtre THE pendant le
colmatage par un aérosol liquide [16]

Il est intéressant de voir dans le cas de la fiitrade I'aérosol liquide que la perméance
(pénétration) augmente au fur et & mesure du calyeate qui n’est pas le cas avec l'aérosol
solide.

Il parait évident que ces phénoménes de formatogadittelettes ou de coalescence ne sont
possibles qu'avec des fibres hydrophobes ou ayaattansion de surface suffisamment
élevée afin de créer ce phénoméne. La majoritér@adriaux utilisés dans la conception des
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filtres sont des polymeres plutot hydrophobes rébleéme ne se pose donc que trés peu. Mais

gu’adviendrait-il de ces phénomenes si I'on utitisias fibres hydrophiles ?

Raynor et al. [62] ont tenté d’expliquer ces phéaneas a partir d’'une étude sur les aérosols
liquides. lIs arrivent a la conclusion qu’une parties aérosols liquides s’évaporent en amont
du filtre et passent a travers sans rencontre tHoles. Une partie des gouttelettes passe a
travers le filtre sous forme liquide, et cette pdwn dépend de la qualité du média filtrant.
Les gouttelettes déja collectées sur les filtrasvprt étre ré-entrainées par le flux d’air pour
des vitesses de filtration tres élevées. Le liqdilde® peut également s’évaporer a partir du
filtre et enfin le liquide capturé par le filtre daainer vers le bas du médium filtrant en grande

partie et I'autre partie sera piégée dans le fjaecapillarité. (Figure 1.28)
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EVAPORATION
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LIQUID COLLECTED
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Figure 1.28 - Diagramme schématique des processusgnt affecter la filtration de
particules liquides par un média filtrant [62]

Dans le cas d'un mélange d’aérosols liquides edle®| on constate une évolution de la perte
de charge supérieure a celle du liquide ou du sd&ll avec cing étapes (Figure 1.29): une
faible augmentation au départ, une forte croissameepseudo-palier ou la perte de charge
croit Ilégérement, une seconde croissante puis aondepalier ou un drainage de liquide est
observé. Le dernier palier est cependant beaudogpéfevé que celui du liquide seul [16, 32,
60]. L'utilisation de ces mélanges d'aérosols lips et solides est beaucoup plus

représentative de ce que I'on peut retrouver datradsphere ou dans l'industrie.

63



Chapitre | — Etat de l'art

200

W Liguide seul
W 13,5 % solide
@ 25 % solide
> 50 % solide

; -+ 75 % solide
#ﬂ A Solide seut
@

150

Perte de charge [mbar]

100 . 'Wm
-
n
50 .
v
i]
4] 2000 4000 6000 8000 1104 1.210¢ 1410

Termips [s)

Figure 1.29 - Comparaison des différents pourcertagtudiés en fonction du temps [22]

On remarqgue par ailleurs que la perte de chargeeesicoup plus élevée et ce trés rapidement

avec un aérosol liquide par rapport a un aérosmleso

Dans le cas des filtres dont les fibres sont clergdectriquement, I'évolution de I'efficacité
est complexe et présente généralement une phagcdessance en début de colmatage, a la

différence des filtres standards comme le montredare 1.3Q
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Figure 1.30 - Variations de la perte de charge etl'@fficacité d'un filtre de type électret lors
d'un colmatage par un aérosol solide submicroniff4g.
Walsh et al. [65, 66] ont étudié I'impact de lauratde I'aérosol sur la filtration des filtres

électrets et ont montré que les particules solgldsmicroniques déchargent plus vite les

filtres que d’autres particules a cause de la ftionade dendrites qui empéchent l'attraction
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d’autres particules. En augmentant la distanceeatgndrites et fibres chargées, on minimise

I'effet électrostatique.

Concernant les bio-aérosols, une étude récenterenautil y a peu de différence de
comportement en filtration entre un aérosol liquildeNaCl et un virus bactériophage MS2
[67].
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|.4. Cas spécifique : Les masques respiratoires

Nous souhaitons évoquer les masques respirataresrbtre état de I'art car ils représentent
des produits pour lesquels il est nécessaire d'ates pertes de charges faibles et des
efficacités élevées pour des épaisseurs tres $aide 'ordre du millimétre sur de faibles

surfaces de filtration. Nos études sont baséegedte problématique, il nous semble donc
judicieux de faire un état de I'art de ces produide plus, il est nécessaire dans le cas du

masque respiratoire de pouvoir filtrer dans deunssa l'inspiration et a I'expiration.

.4.1. Fabrication

A I'heure actuelle et dans des soucis de produgimur de gros volumes, la fabrication des
masques respiratoires est obtenue par la conceppdiatructures multicouches composées de

nontissés obtenus par voie fondue : Spunbond ebMwein.

Les procédés voie fondue (Figure 1.31) partent diyrpere sous forme de granulé qui sera
extrudé puis filé afin de former directement unppede filaments. Dans le cas ou, la phase
de formation consiste apres filage a refroidimegtet déposer des filaments sur un tapis en
mouvement on parle de spunbond. Dans le cas oolyenpre est soufflé par air chaud avant
méme de le refroidir, on parle alors de meltblo@n utilise exclusivement des fibres
thermoplastiques comme le Polypropyléne (PP), lgBRhylene Téréphtalate (PBT) et le
PolyEthylene Téréphtalate (PET) appelé communénimoiyester. Cette technique est
souvent associée a une consolidation thermiqueglandrage. L’aiguilletage et le liage par

jets d’eau sont possibles dans certaines conditions

Les masses surfaciques de voiles peuvent allergi;3a 1000 g/m?2 pour une laize pouvant
aller au-dela de 4 m. La structure obtenue estigg@tsope. Des vitesses jusqu’a 600 m/min
sont envisageables en voile Iéger. La finesse ithessfobtenues est couramment comprise
entre 0.5 et 10 um pour le meltblown et entre 30etm pour le spunbond. Il est possible de
réaliser une co-extrusion de polymeres afin d’obtefes filaments bi-composants qui
permettent entre autres de descendre a des findssibses submicroniques.
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Figure .31 - Exemples de procédés en voie fon@)d>rocédé Spunbond. (b) Procédé
Meltblown. Source CERIG

Le procédé meltblown permettant d’obtenir des Sbi@s fines (< 5um), sera utilisé pour

développer les structures filtrantes. Cependanmnédtblown conduit a des nontissés tres

fragiles, difficiles a manipuler et peu résistat&brasion en raison de la faible cohésion des

fibres. C’est pourquoi on utilise le spunbond ogtirpet d’avoir un produit avec des propriétés

mécaniques plus intéressantes mais n’intervenandpas le processus de filtration car les

fibres sont trop grosses (> 20 um). Ces deux pésc@dr voie fondue permettent de réaliser

des structures composites de type Spun/Melt a esses de production pouvant atteindre

600 m/min pour des masses surfaciques de 20 an¥0sgt une laize de 3 m. Les masques

respiratoires sont donc des produits que I'on nordargs le jargon textile SMS (Spunbond

Meltblown Spunbond) avec un nombre de couches diblm&n variable selon les fabricants

et I'application du masque (Figure 1.32). D’apré®efs et al., 'ordre des couches filtrantes et

protectrices importe peu sur les propriétés defitin, les particules seront toujours captées

par les nontissés meltblown [68].

Les matériaux couramment utilisés sont le PET,B& Bt le PP, cependant pour la fixation

des charges il est préférable d’utiliser le polgyténe de part sa capacité a se charger et sa

position sur I'échelle triboélectrique [50] maissaly pour des raisons économiques.
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Figure 1.32 - Superposition des couches spunbomaedtblown dans un masque respiratoire

Ces différentes couches de nontissés peuvent €&temblées de plusieurs fagons, elles sont
tout d’abord consolidées par calandrage puis lrabtege s’effectue par soudures a ultrasons

ou par soudures a infrarouges.

Nous avions évoqué dans la partie 1.3.4, l'utilmatde charges électrostatiques dans les
masques respiratoires afin d’améliorer le compromgsméabilité a Iair/efficacité des
produit. Ce traitement électrostatique peut s'effec on-line lors de la formation des
filaments de meltblown lors du soufflage [69]. R#et corona, qui provoque l'ionisation du
fluide utilisé, des charges se développent a lfaserdes fibres ce qui va permettre une
meilleure fixation par rapport a l'effet triboéleque puisque le filament sera a I'état
caoutchouteux. En effet d’aprés Tsai et al. [7Dle polymere est a I'état solide, les chaines
moléculaires sont trop rigides et trop denses peumettre aux charges de pénétrer dans les
fibres. De méme, si le polymére est au dessus mgaat de fusion, la chaleur va expulser
les charges. Il faut donc se retrouver dans un eggatitchouteux entre la température de

transition vitreuse et la température de fusiopaolymere.

[.4.2. Normalisation

L’efficacité des filtres anti-aérosols, que lesaa®is soient solides ou liquides, est évaluée au
moyen d’un essai normalisé ISO EN 149 [71] utilisam aérosol de diamétre moyen 0,6 um

(particules de 0.01 a 1 um). Les deux aérosolsétirences sont le chlorure de sodium

(NaCl), un aérosol solide ou I'huile de paraffingy aérosol liquide. Le test est effectué

pendant 3 minutes et indiquera les valeurs d'efficéaet de résistance respiratoire pour un

débit de 95 I/min (0,2 m/s). Les filtres sont aiokissés selon leur efficacité en trois classes
(P1, P2 et P3)
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- Les filtres P1 ou FFP1 (Filtering Face Piece, eglasg) arrétent au moin80% de
I'aérosol
- Lesfiltres P2 ou FFP2 arrétent au md®d8o de I'aérosol

- Les filtres P3 ou FFP3 arrétent au md®8s de I'aérosol

Le deuxieme parametre évalué est la résistanceatspe, qui va notamment caractériser le
confort respiratoire de I'utilisateur et la durée\de du produit estimée entre 4 et 8h pour les
masques actuels [71]. Elle est évaluée pour t&tsl dont deux simulant l'inspiration (30 et
95 I/min — 0,064 et 0,2 m/s) et le troisieme, I'eapon (160 I/min — 0,34 m/s). Les données

sont regroupées dans le Tableau I.8.

La piece faciale doit assurer I'étanchéité entegmosphere ambiante et l'intérieur de
'appareil. Comme nous l'avions vu précédemmentir@ssurer cette étanchéité, des brides
ou des élastiques de fixations sont utilisés pasurer un meilleur confort respiratoire.
L'utilisateur doit ajuster correctement la pieceidde, car la présence de fuites rend la

protection inopérante.

En effet, l'efficacité globale d'un appareil de fction respiratoire ne dépend pas
uniqguement de lefficacité du filtre. Elle dépendatement de la fuite au visage. En
laboratoire, on évalue donc la fuite totale vergérieure :

- Inférieure a&22% pour un demi-masque FFP1

- Inférieure 8% pour un demi-masque FFP2

- Inférieure &% pour un demi-masque FFP3

Le dernier critere évalué est la résistance regpieaau colmatage. C’est un test d’'une heure
réalisé a un débit de 95 I/min ou I'aérosol senaégé pour atteindre un dépbt en particule de
833 mg/m. Les résistances respiratoires ne devront pasieké&s valeurs suivantes :

- 300 Pa pour le FFP1

- 400 Pa pour le FFP2

- 500 Pa pour le FFP3
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Tableau 1.8 - Résistances respiratoires requises po demi-masque vierge selon la norme

EN149.
Résistance respiratoire permise (Pa)
Classification Inspiration Expiration
30 I/min 95 I/min 160 I/min
FEP1 60 210 300
FFP2 70 240 300
FFP3
100 300 300

[.4.3. Vieillissement

Ces produits de protection étant destinés a l'usagegue, il convient d’avoir des régles
drastiques de stockage. Le fait que ces masquésdssifiltres de type électrets, il est
important que les appareils destinés a étre wil@esoient pas stockés avec les appareils qui
sont destinés a des actions de formation ou quiedbisubir une opération de nettoyage,
d’entretien ou de maintenance. Les masques destiés utilisés doivent étre stockés préts a
I'emploi, dans des armoires ou des boitiers prévast effet et repérés a I'extérieur, sans y
subir de déformation. lls doivent se trouver a rfables salissures, de I'humidité, du
rayonnement solaire, de la chaleur et du froid.[72]

Ces aspects de stockage des masques ont déjadits &tans la littérature [73] et montrent
gue sur un stock vieux de plus de 10 ans pourigsrtaasques que 90% de la production est
encore valable et que 10% ne répondent plus agrent efficacité puisqu’en dessous de la
norme. Mais ces 10% présentent néanmoins une @fécale filtration relativement

importante car supérieure a 90%.

.4.4. Fonctionnalisation

Il existe a ce jour plusieurs brevets mondiaux tegla le développement de structures
fonctionnalisées biocide. C’est le cas d’'un breleR007 [74], déposé par Kimberley et Clark
proposant une meéthode de traitement des nontissgdgs rendre antimicrobiens. Le biocide

est déposé sur le produit par enduction ou paafdabe en utilisant des agents liants.

Deux autres brevets attirent beaucoup plus l'atentcar sont reliés directement a

I'application masques respiratoires. Il s’agit druxl brevets internationaux [75, 76] déposés
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respectivement par Mr Arthur Nonomura et la socfgléxo spécialisée dans la production
d’EPI. Les brevets stipulent des appareils de ptiate respiratoire de type FFP2 répondant a
la norme en vigueur en termes d’efficacité et deéepde charge. Ces masques sont traités par
plusieurs agents antivirus (acides et basiquespeemettent une réduction de l'activité
microbienne de 4 ILog (grandeur estimée a partiragiyport entre I'état initial et I'état final du

nombre de microorganismes), comme exigée par [zapides normes.
On peut aussi citer la création d’une société Laaemse [77], joint venture de 'université de

Caroline du Nord qui offre des possibilités de ténaient antimicrobien sur des surfaces

textiles via un agent activé par la lumiere.
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[.5. Actualités des nontissés filtrants

D’une maniere générale, I'évolution de la perforoemles médias filtrants va aujourd’hui
dans le sens d’'une augmentation d’efficacité deafion et d’'une diminution de la perte de
charge dans le but d’augmenter leur durée de \in@huer les dépenses énergétiques. Dans
le cadre des masques respiratoires, la notion ai@rtau porter est aussi une problématique
importante. Les fibres émergentes, les nouveauxépés de fabrication ou encore les
associations de structures permettent de répondmes anouvelles problématiques. Notons
gu’il est trés difficile de fabriquer des fibregratfines (diamétre inférieur a 5 um) par voie
directe, de méme qu'il est tres délicat de les meth ceuvre dans les procédés de fabrication

classique.

I.5.1. Fibres spéciales

Dans le domaine des fibres, certaines fibres nmtosantes permettent d'obtenir des fibres
fines a ultra-fines et d'associer les propriétépdgmeres [78]. On en distingue deux types,
des fibres dites « segmentées » (Figure 1.33) &smuelles une action mécanique, opérée
bien souvent dans la phase de consolidation dwe,veiendra dissocier les composants.
L’'autre type de fibre, dit «iles-en-mer » (Figur84) permettra la dissociation de ses
composants par action chimique en dissolvant lariceapolymére. Plus le nombre de
composants a l'intérieur de la fibre sera importghtis les fibrilles obtenues a la fin du
process seront fines. Des fibres a forme de sectiolilobée font aussi leur apparition en

fournissant une fibre avec une grande surface figpéej comme par exemple la 48¢79].

Figure 1.33 - Fibres segmentées. a) Fibre a 16 sagm b) Fibre creuse a 16 segments. )
Fibre 4DG © [78]
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Figure 1.34 - Fibres "lles-en-mer". a) 37 iles.@) iles. c) 600 iles. [78]

[.5.2. Procédés de fabrication de voiles de nanofibres

Dans les procédeés dits émergeants, on retiendegitiaologie electrospinning (Figure 1.35).
Elle utilise une charge électrostatique pour forehes fibres trés fines. Cette technologie est
née de la combinaison de I'électrospraying et ldgé traditionnel

La technologie est réalisée principalement par walkvant mais elle existe aussi en voie
fondue. Le premier brevet date de 1902 [80] et neodbnc une technologie plus vieille que
les nontissés et qui n'a été exploitée réellemartaps dix dernieres années. En effet, devant
'intérét médiatique de la nanotechnologie, le noenlde publications concernant le
développement du procédé mais aussi les applicatioales a été multiplié par vingt sur les
dix derniéres années[81].

polymer or composite solution

syringe
high-voltage power supply

— metallic needle

T electrified jet

! collector

@

(b)

Figure 1.35 - Technologie electrospinning. (a) Exderde procédé electrospinning. (b) Image
MEB d'un voile d'electrospinning sur son suppdt][

La Figure .36 nous montre un schéma du procédérespinning. Généralement, trois

composants permettent de réaliser une structure @de® nanofibres : un générateur a haute
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tension, un tube capillaire (seringue) avec uneetpgpou une aiguille avec un tres petit
diameétre, et un collecteur conducteur. La hautsitenest utilisée pour former un jet de

polymere en solution ou fondu électriquement chaagé niveau de la pipette. Avant

d’atteindre le collecteur, la solution s’évapore smusolidifie et vient se déposer comme un
voile interconnecté de nanofibres [82, 83]. Unetétale est située dans la solution a filer et
'autre au niveau du collecteur. Dans la plupars das, le collecteur est relié a la masse
comme indiqué dans la Figure 1.36.

Metal collector

Polymer solition

:?i D&

Non-woven nanofiber A
v Single nanofibers —

Figure .36 - Schéma de fabrication de nanofibraslectrospinning [81]

AN

Le champ électrique soumis au niveau du tube e@glicontenant la solution polymere
maintient celle-ci par tension de surface. Celaiindne charge a la surface du liquide. La
répulsion des charges de méme polarité, crééda pamsion électrique, conduit a la création
d'une force opposée a celle de la tension de srfad]. L'augmentation de la tension
électrigue allonge la solution maintenue dans tmgee jusqu’a former un céne connu sous
le nom du céne de Taylor [85]. En augmentant ent¢aréension électrique, une valeur
critiqgue est atteinte pour laquelle les forces tébstatiques de répulsion dépassent celles de
tension de surface, la solution est alors éjecdadpointe du cbne de Taylor. Le jet de
solution de polymére s’allonge de facon instablemme présenté sur la Figure 1.36 et s’étire
jusqu’a devenir tres long et trés fin. Le solvalvapore laissant un mat de fibres sur le

collecteur.

Le résultat est un filament de diamétre compriseedD nm et 1 um et de plus ayant la
structure d’'un dip6le. Un autre avantage de ceitariologie est de travailler a température
ambiante. Cependant, méme si elle présente dekatéssatisfaisants [86], elle trouve peu
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d’applications industrielles a cause de son rendénize plus, elle nécessite un support de

dépose.

Le développement des nanofibres notamment par debnologies electrospinning ou
electrospraylaying laisse envisager la construatierstructures avec entre autres, des tailles

de pores plus petites [87].

Dans la littérature, on trouve l'utilisation de plue cinquante polyméres différents qui
conduisent a des nanofibres allant de 3 nm a 1 gmiainetre. La majorité des polymeres
sont dissous dans un solvant avant le processsfersuite introduit dans la seringue. La
dissolution et I'electrospinning s’effectuent a fErature ambiante dans les conditions
atmosphérigues avec un systéme de ventilation leswsolvants. La tension électrique varie
de 5a 40 kV.

Dans le Tableau 1.9 sont présentés quelques pobaméilisés en electrospinning ainsi que
leurs solvants associés et les concentrationségsi.

Tableau 1.9 - Liste non exhaustive des principaniymeéres et de leurs solvants utilisés pour
I'electrospinning

Concentrations

Polymeres Solvants % en masse)
Polycarbonate (PC) [88] Diméthyl formamide : teyrdtofurane 10%
Dichlorométhane 15%
Chloroforme 15%
Polyacrilonitrile (PAN) [89] Diméthyl formamide 15%
Alcool polyvinylique (PVA) Eau distillée 8 —16%
[90]
Polyuréthane (PU) [88] Diméthyl formamide 10%
Polyamide 6 (PA6) [91] Diméthylacétamide 8%
Polyamide 6-6 (PA6G6) [88] Acide formique 10%
1.5.2.1. Parametres procédés influengant la structure

Plusieurs parametres peuvent influencer la faboisades filaments de nanofibres lors de la

fabrication, notamment: a) la concentration deypere dans le solvant, b) la tension
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électrique, c) la distance entre la pointe et llecteur, d) la vitesse de rotation du collecteur

et e) le temps de dépbt.

Concentration de polymére dans le solvant :

Tous les auteurs confirment qu’augmenter le podacgnen masse de polymere dans son
solvant augmente le diametre des fibres [92, 93,994 96]. Cependant si I'on ne met pas

assez de polymére, on forme des gouttelettes stdature devient moins homogeéne et les

distributions de diametre de fibres sont mauvdi@&scomme présentées sur la Figure 1.37.

Figure 1.37 - Images MEB de fibres PA6 avec deatgmis de (a) 15%, (b) 20%, (c) 25% et
(d) 30% [96]

Tension électrique :

La distribution du diameétre des fibres varie enctan de la variation du champ électrique.
En effet, plus le champ électrique sera élevé, l@sidibres seront fines, on diminue aussi la

formation des gouttelettes et on augmente la ptodiéc[94].
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Vitesse de rotation du collecteur :
Augmenter la vitesse de rotation du collecteur aergmn la compacité du voile et oriente les

fibres dans le sens de rotation [94].

Distance collecteur/cone de Taylor :
Dans plusieurs articles, varier la distance erdredllecteur et le céne n'a pas influé sur les

caractéristiques structurelles du nontissé [94, @&pendant, Y.C. Ahn et al. semblent
démontrer qu’en diminuant la distance, on augmienpelissance du champ électrique et donc

on diminue le diamétre des fibres [95].

Temps de dépbt :
Augmenter le temps de dépdt sur le collecteur anggnképaisseur du voile (ce qui semble

logique) [92].
Dans le Tableau 1.10sont résumées les influences entre les paramdtreprocédé de

fabrication electrospinning et les caractéristigstesgcturelles des voiles obtenus.

Tableau 1.10 - Résumé des influences process/@istifjues structurelles lors de
I'electrospinning

1 Tension 1 Distance 1 % P dans 1 Vitesse 1 Temps de
Electrique Collecteur solvant Collecteur  dépot

Epaisseur - - - ! 1
Grammage - - - | 1
@ fibres ! 1 1 - -
Productivité 1 - - - -
Orientation
fibres ) ) ) f )

De nombreux parametres jouent sur le diameétre idessf on retiendra qu’il est possible de
jouer sur l'orientation des fibres avec la vitedsecollecteur. Cependant, le grammage et de

I'épaisseur sont controlés par le temps de dédat\aetesse du collecteur.
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.5.2.2. Utilisation en filtration de I'air

La principale propriété découlant de I'electrosjmgrest la diminution du diametre des fibres
afin d’obtenir plus de surface d’échange tout emgat une compacité beaucoup plus faible

gue des produits avec des fibres plus grossesetude meilleure perméabilité.

Il est difficile de rester objectif face a tous lésultats présentés dans les différents articles.
En effet certains nous montrent que I'efficacitéfiteation est identique a un filtre HEPA
(>99,9% @ 0.3um) mais avec une meilleure perméa@lhd, 96] et le facteur de qualité est
qguant a lui meilleur que des produits traditionnets fibore de verre pour des tailles de

particules supérieures a 100 nm. [97, 98].

Cependant d’autres articles contredisent ces edsultefficacité est bien supérieure a celle de

filtres HEPA, mais la perte de charge est auss @levée [93, 95].

Daprés Li et al. [96] il semble que pour des fathlmasses surfaciques de voile

d’electrospinning et des fibres inférieures a 25@, es propriétés de filtration sont

améliorées.

D’autres résultats confirment les tendances ques rmtions déja remarquées avec des
microfibres a savoir que plus la compacité est@dewmeilleure sera la filtration au dépens de
la perméabilité a I'air. Il en sera de méme pounksse surfacique, I'épaisseur et le diametre

des fibres.

Le principal inconvénient du voile d’electrospingiast sa tenue mécanique, il arrive parfois
lors des tests de filtration que l'inertie ou laura chimique des aérosols crée des breches

dans le voile [99].

Le fait d'utiliser de fortes tensions électriqudss résidus de charges peuvent s’incorporer
aux polymeres les plus isolants. Ces effets oninétéen évidence par Heikkila et al. qui ont
utilisé de l'isopropanol pour décharger les voi¢somparer avant et aprés décharge. lls ont

noté une perte de 15% d’efficacité [99].

Pour résumer cet état de l'art, I'electrospinnirgd majoritairement un procédé par voie
solvant permettant d’obtenir un voile de filametiésdiametre inférieur a 1 um. Beaucoup de
polymeéres sont disponibles et la mise en ceuvre pessible que dans l'optimisation de

différents parametres process comme la dissoldiiopolymere, la tension électrique...
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Leur intérét en filtration ne fait aucun doute, @egant devant les différents articles cités nous
devrons nous faire une opinion de la technologiegfier par la méme occasion la présence

de charges électrostatiques.

[.5.3. Combinaisons de structures

La combinaison de procédés permet de créer destises multi-couches (ou nontissés

composite) qui combinent les avantages de chaceiigcesicouches.

L’assemblage de ces structures est conventionnetiergalisé par laminage a chaud avec un
voile de fibres a bas point de fusion, par calageradhésion avec liant chimique, etc...

Par exemple, les masques de filtration de type HHH23 sont des combinaisons de
structures de type SMS (Spunbond/Meltblown/Spunhadds médias allient la résistance du
voile Spunbond a l'efficacité de filtration du wiMeltblown. De multiples combinaisons de
structures sont donc envisageables : (Cardés +bMeih + Cardé) hydrolié, (Meltblown +
Cardé) thermolié, (Airlaid + Spunbond) hydrolié;.etL'assemblage de ces structures peut se
réaliser par laminage a chaud avec hotmelt, cad@adradhésion avec liant chimique,
aiguilletage, hydroliage, etc. [100, 101, 102, 1134].

Un autre principe de combinaison de structures is&dds émergeant se réalise par
association de techniques de formation de voilesnmé co-forming en anglais) avant
consolidation/assemblage de lI'ensemble. Chacunecdashes n’est volontairement pas
consolidée avant assemblage réalisé soit par Etage, par hydroliage ou encore par fusion
locale de la matiére. Il s'agit de produire avecpuacédé de fabrication plus compact une
structure fibreuse afin d’'assurer une continuitéreenles couches (aucun matériau
intermédiaire) du produit et donc d’éviter toutroakage ou poche d’air, rigidification de la
structure, tout en allégeant le produit final, é&ar exemple, un procédé développé par la
société Irema [105], permet d’obtenir un meltbloavec un mélange de finesse de fibre

simplement par l'inclinaison a 45° des deux busegayment les filaments du voile.
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AR filtermedium " cross l
\ | %-n.___sgcﬁon 'l
conveyor & T
%{j vacuum-belt j
Figure 1.38 - Association de deux structures fitses par procédé meltblown. Société Irema

[105]
On trouve aussi des produits a gradient de porddi®®, 107], notamment pour les

technologies spunbond, airlaid et nappage aérodguam Ces structures offrent une
meilleure capacité de filtration des particules mpone perte de charge moindre et donc une
durée de vie du produit plus grande (Figure 1.39) les utilise de plus en plus dans
'automobile en remplacement des anciens filtrpardicules. On les utilise également dans la

filtration des huiles en suspension dans l'airquaalescence.

| T ‘ - 5 T ] |

Figure 1.39 - Nontissés filtrants a gradient de psité
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1.5.4. Fabrication des nontissés par voie seche et hydragje

1.5.4.1. Fabrication du voile par voie séche

Le procédé de fabrication des nontissés dit pag géche (Figure 1.40) concerne I'utilisation
de la technologie de cardage pour la formation dilewde fibres. Par principe, c’est une
opération de formation mécanique d’'un voile ded#yrsans utilisation ni de I'eau (voie
humide), ni de I'air (voie aérodynamique) pour lansport de la matiere. Issu de la voie
textile, on retrouve les mémes machines de baste(ag de cardage) que pour le procedé de
filature (fabrication d’un filé de fibres) qui oBtolué pour le nontissé. Les cardes nettoient,
séparent et parallélisent les fibres. Les fibre®nt orientées de facon préférentielle selon le
sens machine (MD). Pour rendre les voiles plusagess, il convient d’utiliser des brouilleurs

ou condenseurs.

Ce procédé permet non seulement l'utilisation d’lange gamme de fibres, comme les fibres
naturelles, artificielles ou synthétiques (longu&@ a 150 mm), mais aussi de realiser
facilement des mélanges de fibres (Eibre de PET mélangé avec une fibre bicomposante a
bas point de fusion). Ce procédé nous permettraammoent d’utiliser des fibres
bicomposantes segmentées ou « iles-mer » afirenidte des finesses de fibres de I'ordre du

micron.

Cylindre
dépauillzur

D
_Cylindre

travailleur

Cylindre
. _peigneur
e\ Tmbaur N
@ principal [« |
— I\-‘__j
Fibres —
brutes Yaile

Figure 1.40 — Exemple de carde. Source CERIG.

1.5.4.2. Consolidation par hydroliage

La consolidation par hydroliage donne un produdtbglement plus souple et plus compact
gue l'aiguilletage et également plus résistant awets de déformation possible. Le liage se

fait a I'aide de jets d’eau tres fins et a hauspion qui reproduisent le réle des aiguilles lors
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de l'opération d’aiguilletage, i.e. qu’elles transignt les fibres de la surface vers l'intérieur

de la structure du nontissé afin de provoquer whevétrement de ces fibres. (Figure 1.41)

Figure 1.41 - Consolidation par hydroliage.

Des injecteurs (un ou plusieurs sur une méme lignejesquels on regle la pression de I'eau
font circuler le fluide au travers d’'une lame (sirpercée de trous (ou buses) sur une ou
plusieurs rangées. Celle-ci est composée d'uneitdeths trous plus ou moins élevées. Ces
trous ont un usinage spécial sur I'épaisseur diente qui leur donne des propriétés similaires
a un cone de venturi permettant d’obtenir des séesle fluides plus élevée. (Figure 1.42)

Cross-section of hole

cDh

foe—sr!

CND

Figure .42 - Exemples de lames (a) et geométhgdds trous utilisés. Source ENKA.

Cette technologie, plus récente que laiguilletagst trés utilisée dans des domaines
d’application variés comme : I'hygiéne, le médida§ cuirs synthétiques, I'essuyage, le génie
civil. La filtration est ici un secteur d’applicati émergeant.
Les parametres d’hydroliage que l'on retrouve dindittérature et qui influenceront la
structure finale et I'application voulue seront :

- Pression des jets d’eau

- Orientation des buses

- Densité et nombre de rangée de buses

Pression des jets d’eau :
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La pression utilisée pour produire les nontisségewie 50 a 200 bars. L'effet de la pression

des jets d’eau intervient notamment dans le diamatryen des fibres (taux d’éclatement).

Orientation des buses :

L’orientation des buses permet de jouer sur lewng#rie, avec le cone orienté soit vers le
haut soit vers le bagigure 1.43. Le diametre mesuré est de 0,128 mm pour lesdatael
rangée et I'épaisseur de 1 mm. Pour les lamesuerdagées, le cone fait un diamétre de 0,1

mm pour la premiére rangée et 0,15 mm pour la éeuxirangée.

/|
[
K il
\
| |||
[\

(a) Cone haut (b) Cone bas

Figure 1.43 - Orientations des lames utilisées

L’énergie délivrée au voile dépend des jets d’easspnt au travers de la buse, il parait donc
normal que la géométrie du cbne joue un role esdatdns le process. Le paramétre le plus
important lors du procédé d’hydroliage est la cépadu jet d’eau a maintenir son énergie

cinétique. En effet, il est bien connu qu’a padiune certaine distance de la buse, il y a
rupture du jet d’eau qui se vaporise. Dans cet étperd son énergie cinétique et n'a plus

d’utilité en hydroliage [108].

Plusieurs auteurs (Tafreshi et al., Ghassemieh,®a@urdeyhimi et al., Begenir et al.), [109,
110, 111, 112] ont étudié l'effet de cette géoreetdus différentes pressions et angles de
cones. lls ont montré que les configurations aeemdhe vers le haut produisent un jet d’eau
avec une faible longueur de conservation d’énemgieun angle trées ouvert lors de la
vaporisation, comparé aux configurations avec leogers le bas. Le coefficient de décharge
(corrige I'erreur due a la perte de charge intrteddans les buses des injecteurs et dépend de
la géométrie de la buse et du nombre de Reynotis)difféerents selon les configurations,
0,62 pour le céne vers le bas et 0,92 pour le cd@re le haut [109]. Cela est di a un

phénomeéne de constriction du jet dans le cas de ¢érs le bas.
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En étudiant la longueur de rupture du jet, Begenhial. [112] ont montré l'influence de la
géométrie des buses sur I'énergie délivrée pardiesd’eau. La Figure .44 montre les
expériences de Begenir et al. sur la mesure de ketgueur de rupture et de I'angle formé

lors de la vaporisation du jet a I'aide d’'un apjlgvboto et d’une lumiere uniforme.

Ses travaux démontrent qu’a partir de 140 bars @aosnfiguration ou le cone est vers le

haut, les jets d’eau se vaporisent trés prés dgdieur, et en conséquence, le nontissé ne
recoit pas toute I'énergie cinétique. En compara&da configuration des cénes vers le bas,
la longueur de rupture du jet est d’au moins 10Bans notre cas, le voile pré-consolidé est a
2 cm des injecteurs et donc dans le cas ou noasterons les cones de buses vers le haut,

nous risquons de ne pas délivrer toute I'énergiétifjue pour des essais entre 150 et 200

bars.

(a} 'y

Longueur
de rupture

21

21 CIr

cim

=]

K

70 100 140 170 210 240 70 100 140 210 240
bars bars bars bars bars bars bars bars bars bals bars  bars
Figure 1.44 - Expérimentations de Begenir sur lagaeur de rupture a différentes pressions.
a) Cones vers le haut. b) Cones vers le bas.

=)

Densité des jets d'eau :

Il est possible d’avoir plusieurs rangées de bgsesine lame. Couramment on peut trouver
une ou deux rangées de buses mais il en existe auegstrois rangées. Le nombre des jets
variera de 40 a 60 par pouce en fonction du nordereangée par lame. Pour la lame a deux
rangées, les buses sont organisées en quinconcedave diametres de trous différents

(généralement de 0,1 et 0,15 mm) et pour celle & nangée, les trous ont un diamétre

d’environ 0,128 pum.
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1rangée de buses 2 rangées de buses
Figure 1.45 - Lames avec une ou deux rangées desbus

Les caractéristiques des fibres (finesse, hydr@pHdngueur, souplesse...) et de la structure
fiboreuse (masse surfacique, densité de fibres, epchevétrement des fibres...) vont

également influencer le résultat.

La consolidation par hydroliage nous sera utilesdansegmentage des fibres bicomposantes

mais aussi dans I'assemblage de nontissés composite

1.5.5. Post-procédés

L'utilisation de post-procédés tels que le traitamglasma ou I'enduction permettent aussi
d'améliorer les propriétés des filtres. La socksdogate fournit un traitement électrostatique
en voie solvant qui augmente l'efficacité sans geaha perte de charge et qui ne se décharge
pas en présence de certains solvants comme ligapad [113]. Des recherches sont
effectuées dans la fonctionnalisation des surféittesntes par plasma atmosphérique [114]

afin d’ajouter des propriétés supplémentaires dtres.
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.6. Conclusion

La filtration de l'air est avant tout un compronaistre les propriétés d’efficacité de filtration
et perte de charge (ou permeéabilité a I'air). Lestissés filtrants représentent aujourd’hui la
technologie la plus utilisée pour filtrer les pauntes de taille sub-microniques (entre 0,1 et
lum).

La capture des particules n’est pas le simpledfaim blocage par la taille des pores mais la
somme de plusieurs meécanismes physico-chimiques dida fibre, aux particules, a la
structure du nontissé, et a I'écoulement des fhiidea majeure partie de la littérature se
penche donc sur I'expression de I'efficacité etadperte de charge a partir de ces paramétres.

Peu de travaux s’intéressent au développementutsiges fibreuses et sur le contréle de ces
structures pour identifier d’autres parametres exploités par la théorie (morphologie des

fibres, paramétres de fabrication, orientation filmes etc.). Pourtant ces parametres influent
sur les propriétés de filtration.

Le cas spécifiqgue du masque respiratoire reprégentenous le meilleur exemple de ce que
'on recherche en filtration : une perte de chatges faible (<400 Pa a plat) avec une
efficacité de filtration supérieure a 94%. La fahtion de ces masques révele I'utilisation de
post-traitements comme les charges électrostatiquesiennent améliorer I'efficacité de

filtration sans modifier la structure et donc latpale charge.

Le procédé de cardage permet l'utilisation d’'unesttarge gamme de fibres et offre la
possibilité de mélanger différentes fibres pour borar des propriétés apportées par ces
fibres. La consolidation par hydroliage, qui comnai fort développement depuis ces dix
dernieres années, apporte des propriétés recherenééltration (plus de compacité et de
souplesse) mais aussi la possibilité d'utiliser tibees spéciales. Nous orientons donc le
développement de nos structures par la combinalsooces deux procédés. La technologie
electrospinning sera aussi abordée lors de natdeétar une littérature tres dense depuis ces
derniéres années montre un intérét tout particpber cette technologie.
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Chapitre Il. Conditions de mise en ceuvre des
structures filtrantes, procédés et caracterisation

Dans ce chapitre, nous allons décrire plus pré@sénes conditions de mise en ceuvre des
structures nontissées développées lors de cetle atasi que les matiéres premiéres (fibres)
sélectionnées. Nous détaillerons ensuite les moykenscaractérisation utilisés afin de
déterminer les caractéristiques structurelles,plegpriétés mécaniques et les propriétés de
filtration des matériaux étudiés. Ensuite, nousrpairrons par une étude préliminaire sur les
masques respiratoires qui sont les produits les phprésentatifs de notre objectif de
compromis perte de charge et efficacité. Cette etfidera des objectifs en termes de
structures et de propriétés. Enfin, la mise en esder structures avec des fibres spéciales
nous permettra d’optimiser des parametres de ptioducCes parameétres seront évalués par

rapport aux propriétés de filtration.

II.1. Technigues de mise en ceuvre des nontissés

[1.L1.1. Présentation de la ligne de fabrication cardage etiguilletage

Pour réaliser les structures nontissées nous avtiis® deux lignes pilotes disponibles a la
plateforme technologique nontissée de I'lFTH a Tourg. La premiéere est constituée d’'une
ouvreuse, d’'une carde a rouleaux, d’'un étaleur-eapml’une aiguilleteuse et d’'un enrouleur
(Figure 11.1). Cette ligne nous permet de réaliseformation d’un nontissé pré-consolidé

avec une masse surfacique en général supérie @@ @'rhz2.

Ouvreuse, Alimentation, Carde, Etaleur-nappeur, Alguillete use, Enrouleur,
Opener Feeding Card Cross-lapper Needleloom Winder

Figure II.1 - Schéma de la ligne voie séche / digiage
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La ligne se présente comme suit :

- L'ouvreuse commence la séparation des blocs de fibres acésmidrs du
compactage des balles de fibres. Elle crée un débamogénéisation du mélange de
fibres et permet I'alimentation de la carde. Le an@e de plusieurs fibres différentes

est réalisé au préalable par pesage en fonctioprdesrtions de fibres introduites.

- L’alimentation assure la dépose des fibres sous la forme d’ualasaépais régulier.
Le systéme pilote l'ouvreuse afin d’amener les effbrdans la cheminée dite

volumétrique en fonction du volume occupé par bhagfi

- La carde (de marque F.O.R.)ndividualise progressivement les fibres, crée eg
bonne homogénéisation du mélange, assure l'uniférae répartition des fibres et
forme a la sortie un voile de fibres disposées plusnoins parallelement. Le voile

possede ici une largeur de 1m.

- L’étaleur-nappeur (de marque F.O.R.)permet la superposition de plusieurs couches
de voiles réglant ainsi la masse surfacique duytotl nous permet d’obtenir des
voiles plus isotropes avec des fibres orientéesliagonales suivant la dépose du

voile.

- L’aiguilleteuse (de marque DILO), utilisée pour [l'opération dite de « pré-
aiguilletage », réalise le compactage de la napm®mmence I'enchevétrement des
fibres pour donner au produit un minimum de réaistaafin de procéder aux étapes

de consolidation suivantes.

- L’enrouleur conditionne le produit sur un rouleau.

L'intérét d'utiliser une ligne voie seche résidetamament dans la diversité des matieres
premieres que I'on peut utiliser, qu’elles soielatrigine naturelle, artificielle ou synthétique.
Nous avons aussi la possibilité dans I'ouvreuseedéser des mélanges de plusieurs fibres.
L'utilisation de cette ligne assure un contréle legrcaractéristiques structurelles, notamment
la masse surfacique, la densité de fibres et lgsaptions de mélange de fibres. La vitesse de
production de cette ligne nous permet une consoioman fibre modérée par rapport a
industrie avec en moyenne 10 a 20 kg par esdlafaut compter une balle de 200 kg par
essai chez un industriel). Cependant elle nous gterdiobtenir des produits plus
représentatifs et plus proches de I'industrie guedgs lignes de laboratoire. Il est important

de noter que de nombreux parametres de produckistest sur cette ligne qui peuvent
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influencer la qualité du voile et du nontissé aeleaétape comme l'uniformité du voile formé
sur la carde par exemple ou la qualité de formatmia nappe afin d’éviter les accumulations
de fibres.

11.1.2. Présentation de la ligne de consolidation par hydi@mge

La deuxiéme ligne utilisée sur la plateforme noesnet de consolider les voiles cardés par
des jets d’eau lors de I'opération de consolidaappelée hydroliage. Le choix s’est porté
vers cette technologie qui présentait une réellergence dans le domaine de la filtration. En
effet, celle-ci offre la possibilité de réalisersdstructures fibreuses compactes, de masse
surfacique variable avec un procédeé rapide. Ceéddpermet également de travailler des
fibres trés fines, spéciales, comme les fibres rommsantes segmentées, de procurer a la
structure une bonne résistance mécanique associge aouplesse et un confort au porter.
Cette technique est aussi employée pour assemblewnsolider des structures de voiles

superposées pour former ce qu’on appelle des séstomposites ou coformeés. [1, 2, 3, 4].

<1 ¥ FcC W | |C)
. o Hydroliage o - @ @ 3 @ ++ @

Four / Séchoir Calandre Enrouleur

Figure 1.2 - Schéma de la ligne de consolidatian pydroliage

La Figure 11.2 présente le schéma de la ligne de consolidatibe e&t composée de plusieurs
eléments, comme la partiegydroliage (Rieter Perfojet) composée de deux injecteurse(fac
avant et face arriere) pouvant monter jusqu’a 28@& et d’un pré-mouilleur. Elle dispose
d'un four/séchoir (Fleissner) a air chaud permettant une consatidathermique ou
majoritairement dans notre cas de sécher les éitbasthydroliés jusqu’a 150°C. Pour le
séchage nous veillerons a rester en dessous du gmifusion des polymeéres utilisdsa
calandre (Putz) qui sert notamment a compacter les échamsilbera aussi ajustée en dessous
du point de fusion des fibres thermoplastiqgues. Nauvons travaillé a des vitesses de
production autour de 5 m/min pour des raisons guas, sachant que la vitesse de production

peut étre 20 a 40 fois plus élevée suivant le ptadlia configuration du procede.
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11.1.3. Matieres premiéres utilisées

Comme identifié au chapitre I, ce sont les car@tidues des fibres qui assurent les
performances de filtration. Il nous semblait doécessaire d’étudier plusieurs types de fibres
qui constitueront la matiere premiere de notre igeatfiltrant. Dans Ielableau 11.1sont
résumees les caractéristiques des fibres utiliaéesours de cette étude et notamment, la
forme de la section, la taille en microns et décita nature, les propriétés thermiques et le
nom du fournisseur. Le conditionnement de ces dilse fait par des « balles » d’'un poids
variant entre 200 et 300 kg.

Les fibres « pie-wedge » et «hollow pie-wedge »ntsaespectivement, des fibres
bicomposantes et bicomposantes creuses ou la rseagtocomposée de segments de deux
polyméres différents. Dans notre cas, les fibre¢ somposées de seize segments. L'avantage
dans l'utilisation de ces fibres est de pouvoilisdr la carde avec des fibres dont le titre est
compris entre 2,2 et 3,3 dTex et par la suite d@$opération de consolidation de les éclater
en segments individuels. Nous obtenons a la fiprdgess des fibres de titre inférieur a 0,2
dTex (< 5um) avec toutes les caractéristiqgues damtissé qui serait cardé avec des fibres de
3,3 dTex. Pour exemple, la résistance, l'uniforndi€ voile et la masse surfacique sont
meilleurs que des produits issus du process meliblavec des diametres de fibres

eéquivalents [5, 6, 7].

Les procédés les plus utilisés pour diviser lesnseds se font par action mécanique, on
retiendra notamment deux procédés disponibles aurplateforme : [laiguilletage et
I'hydroliage qui permettent d’éclater les fibresdet consolider le voile en méme temps [8].
Dans le cadre de notre étude, seul I'hydroliaga sélisé pour séparer les segments et nous
montrerons dans la prochaine partie que les paraméti procédé influenceront énormément
les qualités du produit. Ces fibres trouvent leapplications dans les domaines suivants :
cuirs synthétiques, vestes synthétiques, garnitesdile, isolation, vaisseaux sanguins

synthétiques et filtration de l'air [8, 9].
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Tableau 1.1 - Fibres utilisées en cardage lorsnes études

Forme de section Nature Diamétre / Titre o Tfusion_ fu§ on Fournisseurs
T°Ramollissement
PET 10 240 pm 250C MV"\"/’; I'l\:'nO:r?'
(Polyester) 0.9a 17 dTex 240C
Tergal
Lyocell 12 um Se décompose vers Lenzin
(Cellulose) 1.7 dTex 190C 9
PP 16 um 170c Fibervision
(Polypropyléne) 1.7 dTex 150C
PET - "U" 14 um 250C Chinese
(Polyester) 2.2 dTex 240C Fibers
PET - "X" 14 um 250C Chinese
(Polyester) 2.2 dTex 240C Fibers
PET - "Y" 14 pm 250C Chinese
(Polyester) 2.2 dTex 240C Fibers
PET - "4DG®" 27 um 250C .
(Polyester) 6.7 dTex 240C FIT Fibers
Fibre bicomposante Non éclatées: Te°fusion:
segmentée (Pie- 18,5 um 250C (PET)
wedge): 3.3 dTex (Théo) 230C (PAG) FIT Fibers
PET/PAG - 50/50 Eclatées: T°ramolissement
16 segments 4.6 um 240C (PET)
(Polyester - Polyamide) 0.2 dTex (Théo) 215 (PA6)
Fcltr)éisbécsemﬁ?j;gt: Non éclatées: Tefusion:
Hollow o g G 17 pm 170C (PP)
OTOW DIE-WedDEe) 2.2 dTex (Théo) 130T (PE) N
16 segments L o ) Fibervision
PP/PE - 50/50 Eclatées: T°ramolissement
(Polypropyléne - 4.3 um 150<C (PP)
Polyethyléne) 0.14 dTex (Théo) 120<C (PE)
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II.2. Techniques de caractérisation des nontisses

[1.2.1. Observation des échantillons et mesure du diametigdes fibres

La qualité de répartition et I'entremélement désefs en surface sont évalués a l'aide d’un
Microscope Electronique a Balayage (MEB) environaetal XL40 de Philips situé a I'lFTH.
Des vues en coupes sont réalisées afin d’obsegahisation des fibres sur I'épaisseur
ainsi que les différents mélanges de fibres etcatsons de structures réalisées. Les vues de
la surface nous permettront dans certains cas darsrde diametre des fibres quand celles-ci
sont trop fines pour étre vues au microscope optifja grossissement va de x20 a x5000. La
résolution de I'image obtenue est de 712 x 484lpixes pixel est I'unité de conversion pour
la mesure du diamétre des fibres sur I'ordinater. minimum de 100 mesures de diameétre

est effectué afin d’obtenir une moyenne représimetdie chaque échantillon.

On privilégiera tout de méme le microscope optigaer la mesure du diametre des fibres et
I'observation en coupe de ces fibres notamment fEsugéométries particuliéres. La coupe
transversale des fibres est observée sur un mapesbinoculaire : Axiolab, Zeiss. Une

représentation schématique du montage expérimesttdonnée en Figure 11.3.

Fil masleifilament

Plague percée ‘

Figure 1.3 - Montage expérimental pour la déteration du diametre moyen et I'observation
des fibres en coupe
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Le diamétre est déterminé comme pour le MEB aveanimimum de 100 mesures. Les
grossissements vont de x10 a x40. La résolutionidages obtenues est de 2048 x 1536
pixels avec toujours le pixel comme unité de cosieer pour la mesure du diametre des

fibres.

[1.2.2. Mesure des caractéristiques structurelles

Les caractéristiques structurelles mesurées somhdsase surfacique I'épaisseur et la
compacité La masse surfaciqgue est mesurée selon la nor@e 9&73-1 [10]. Cing
échantillons par référence sont prélevés avec ysoem pieéce circulaire afin d’obtenir une
bonne représentativité des différents nontissésnagenne et I'écart-type calculés, on retire
tous les échantillons dont la masse surfaciquet was comprise dans cette plage et nous
recommencons a prélever jusqu’a obtenir cinq neésipar référence compris dans la gamme
définie. Cela nous permettra par la suite de saffhir des aléas de production, notamment
dans I'homogénéité des voiles qui peut varier et ppuvent avoir des impacts dans les

propriétés mesurées.

Une fois que la masse surfacique est mesurée @tégalon peut utiliser ces mémes
échantillons pour la mesure de I'épaisseur. Eftecesforme a la norme EDANA WSP 120.1
[11]. L'appareil utilisé est un comparateur de merg@weigle et le poids utilisé correspond a
une charge de 1 kPa. C’est ce poids qui a étéugtenr toutes les mesures d’épaisseurs et
conformément a la norme qui implique l'utilisatiate cette charge pour des nontissés
hydroliés d’épaisseur inférieure a 1 mm. De ploss ldes premieres mesures nous n’avons

remarqué aucune différence entre 0,1 et 1 kPa.

La compacité représente le volume de matiere swolame total d’'un nontissé. Plus
généralement on peut I'exprimer en 1 - porositée Ebt notéer et se déduit a partir de la

mesure d’épaisseur et de grammage avec la formiviarde :

G
o xZ (I.1)

Avec G la masse surfacique en g/m#, la masse volumique des fibres en kij/ret Z

I'épaisseur en mm.
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11.2.3. Mesure des propriétés de filtration

11.2.3.1. Perméabilité a I'air

La perméabilité a l'air caractérise la capaciténdatissé filtrant a laisser s’écouler I'air au
travers de la structure fibreuse. Autrement dilsph perméabilité a I'air sera élevée, plus le
média filtrant sera respirable. La mesure est affacsur le perméabilimetre a air de marque
Textest FX3300 avec une perte de charge d’aspirdti@e a 200 Pa selon la norme ISO
9237 [12]. Le résultat de perméabilité a I'air esprimé en I/m2/s ce qui représente un deébit

d’air par rapport a une surface de 1 m2.

11.2.3.2. Banc de filtration avec aérosol liquide

Le banc de filtration avec aérosol liquide de mardurentz représenté par le schéma en
Figure 1.4 répond aux criteres de la norme EN 149 pour ledesnasques respiratoires. Ce
sont deux mesures qui sont effectuées sur ce mpcemiére est la perte de charge a trois
débits différents : 30, 95 I/min en inspiration1®0 |/min en expiration (ce qui correspond a
deux débits dans un sens et un débit dans l'a@ing)sLa perte de charge obtenue est
exprimée en mbars. La surface plane testée e dm#(contrairement aux masques qui sont
placés de facon a caractériser toute leur surfac&80 cm?) et nous permet de calculer les
vitesses d’air correspondantes soit 0,064 m/s lgodébit de 30 I/min, 0,2 m/s pour le débit a
95 I/min et 0,34 m/s pour le débit a 160 I/min.

L’efficacité de filtration est mesurée en utilisamt aérosol liquide monodispersé d’huile de
paraffine qui sera généré pendant 3 minutes avetametre médian de 0,6 um. Le débit est
fixé a 95 I/min (0,2 m/s) dans un seul sens efitatité de filtration se déduit du ratio en
concentration massique d’aérosol entre 'amonieal du filtre.
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Aerosol generator

Air l:} )

_M_

Aerosol sampling system

%

Exhaust filter

Figure 11.4 - Schéma du banc de filtration avecas@l liquide

11.2.3.3. Banc de filtration avec aérosol solide

Les mesures sur ce banc de filtration sont effestus® Laboratoire des Sciences du Génie
Chimique (LSGC) a Nancy. Le principe de ce banssheé (Figure 11.5) est de générer un
aérosol solide de fluorescéine pour un diamétrduveti ensuite de transporter cet aérosol
avec un deébit constant et donc une vitesse datidir constante. On mesure ensuite la
guantité d’aérosol déposée a la fois sur le fiedest et le filtre Tres Haute Efficacité (THE)
de récupération par analyse spedlmorométrigue aprés mise en solution d'eau

ammoniaquée de ces filtres.

Filtre THE
Debitmetre massique
T

|

- . I

S I
XA f-FRC-
V;'mne de Filtre a \P”\TI/'

Neutraliseur régulation tester ‘ ‘
dﬁlurt'ij-:fn [ :| N\ @
Secheur <L Li_‘\hJ & -
Air de @ f}i\ m !}{\
génération

Générateur Air comprimé
d'aérosols

Ligne de prélévement Ligne de prélévement
amont aval

Figure 1.5 - Schéma du banc de filtration aérosolide
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Air de génération :

Un aérosol de fluorescéine est d’abord généré&. k@ssidéré comme un aérosol solide grace
a l'air de séchage, proche du NaCl. Le diamétrédadzosol monodispersé est de 0,18 um
avec une distribution suivant une loi de Gaussaitétype géométrique de 1,8 [13]. On utilise
la fluorescéine pour la détection car c’est un cosépfacilement identifiable et quantifiable

par analyse spectro-fluorométrique.

Afin d’obtenir la bonne granulométrie, I'aérosolt @mpacté sur plusieurs plaqudsiqure
I1.6), l'inertie de la particule ajoutée a la visesde I'air nous permet donc d’obtenir cette

taille d’aérosol.

Les deux vitesses V1 et V2 sont réglées par deegspms la premiére a 1,9 bars et la

deuxiéme a 4 bars.

Figure 11.6 - Granulométrie de I'aérosol obtenue pa
impaction

L'air de séchage :

Cet appareil sert tout simplement a sécher l'ainsdéa conduite afin d’avoir un taux
d’humidité relative en dessous de 15%. C'est p@la que I'on peut considérer I'aérosol

géneré comme solide.

Lignes de préléevement, réqulateur et débitmeétre

Ces lignes nous permettent tout d’abord de rédeldébit dans la conduite, mais aussi grace
au débitmetre d’obtenir la mesure de la perte @egehdu filtre de test et aussi du filtre THE.
La vitesse de filtration est réglée a 4 cm/s cecguiespond a un débit de 23 I/min. Il est a

noter que la valeur de débit réelle differe Iégaetnde la valeur de débit réglée sur le
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débitmetre. On appelle cette valeur brute, le nelitrey qui prend en compte le fait que l'air

est un gaz compressible et que sous l'effet derfgpérature et de la pression, le débit d’air

peut varier :
PQ=nRT . 273 . .
soit pour notre exempl€), = Qx————x1, c'est la température qui
P,Q, =NnRT, 272+ 20

influe sur la compressibilité de I'air.

Pi et Ti (Figure 11.5) sont respectivement la pi@s®t la température en amont de la ligne. La
pression d’arrivée d’air est d’environ 5 bars.

Mesures

Pour la mesure de la perte de charge, on va drectfiois débits différents correspondant a
la norme EN 149 (30, 95 et 160 I/min réels) et eldvera la mesure de la perte de charge a

I'aide d’'un débitmétre d'une précision au $Btde mbars.

Pour la mesure de I'efficacité on va donc colletsrosol a la fois sur notre filtre test et sur
le filtre THE Whatmann d’une efficacité estimée®@d®99%. Dans le doute, un dernier filtre
situé en aval de la ligne récupere le reste dexssals: L'essai durera 3 min afin de comparer
les résultats avec ceux du test sur aérosol liquidecoloration du filtre par I'aérosol donne

une teinte plus ou moins rose dépendant de la ncafieetée. [figure 11.7)

Figure 11.7 - Teinte rosée de I'aérosol
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Mise en solution

Une fois I'essai terminé, on démonte chacun detegdiitres (test et THE) que I'on stocke

dans une boite pétri et dans le noir car la flc@e® est sensible a la lumiére. Une fois la
série terminée, on peut mettre en solution les rédlwens dans une solution ammoniaquée
d’un pH situé entre 9,5 et 10. La solution est prép avec 250 ul de NH3 dissout dans 1L
d’eau, on verse ensuite 100ml dans chaque boipetlie La précision est ici de rigueur car on
peut tres précisément estimer la concentrationlwreflscéine déposée sur le filtre. Il est
important pour chaque nouvelle solution d’eau amamrée de vérifier que le pH soit

compris entre 9,5 et 10. Il est a noter qu'aprésike en solution, on observe une coloration

fluo (Figure 11.8).

Figure 11.8 - Coloration fluo de la solution

Spectro-fluorométrie

La fluorescéine voit sont pic de longueur d’'ondéndission maximal pour 512 nm. A partir
de I'absorbance on en déduit la concentration emsaédans la solution. Dans le cas ou les
conditions de mise en dilutions ne sont pas pertese(cas des fibres hydrophobes), on déduit

la concentration de particules filtrées a I'aiddfittre THE.

11.2.4. Propriétés meécaniques

Les mesures des propriétés mécaniques ont étééeéslselon la norme EDANA WSP 110.4
[14] sur des bandelettes de 5 cm de largeur etrR8eclongueur. Nous avons utilisé un banc
de traction MTS constitué d’'une traverse mobileeg® a un capteur de force de 1 kN. La

distance entre les machoires a été fixée a 20 dmétesse de déplacement a 100 mm/min.
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Une précharge de 1 N est appliquée a chaque ébbmargour réitérer les essais dans des
conditions identiques. Nous avons pris soin de neede grammage de chaque bandelette
afin de se situer dans la plage définie au départéchantillons au total par référence seront
testés, 3 en sens machine (MD) et 3 en sens tréUBYs L’essai se déroule jusqu’a la rupture
de I'échantillon et nous releverons les valeurfodee maximale (k. et d’allongementsen

%) correspondantes. Avec la mesure de I'épaissaurcBaque bandelette nous allons

exprimer la contrainte maximale)(en MPa de I'échantillon :

Fm ax

7= SRAx1070 (11.2)

Avec Fmaxla force maximale en N, I'épaisseur en m étla largeur de la bandelette en m.
D’autres tests ont bien sdr été envisagés, notamndzars le cadre du confort au porter avec

des tests de souplesse, angle de courbure, ahrasion

Avant d’entamer le chapitre 3, il nous semblait arignt de présenter une étude préliminaire
sur une structure nontissée existante utilisée dgnmasques respiratoires qui nous servira de
point de repere dans I'élaboration de notre filkkke nous permettra de fixer les objectifs en
termes d’efficacité, de perméabilité a I'air (outpede charge) et d’identifier les possibles

problemes pouvant se poser dans la problématiquetde étude.
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II.3. Etude préliminaire sur un masque FFP2

[1.3.1. Caractéristiques structurelles du masque

On dénombre de nombreux fabricants de masquegat&sms, pour ne citer que quelques-
uns : 3M, Deltalyo, Macopharma, Paul-Boyé, SpeRaotect, Thuasne... Tous ces masques
sont composés de deux couches protectrices en apdimmlypropylene et de 2 ou plusieurs
couches filtrantes en meltblown. Chaque couche&ediée séparément puis le masque dans
son ensemble. Les données concernant la masseiguefal’épaisseur, la compacité et le
diametre des fibres sont regroupées danddbleau 1.2 suivant les différents modes
opératoires explicités dans le chapitre 2. Il ¢’agi de se donner un ordre d'idée des
caractéristiques structurelles des structuresaiss afin d’orienter nos futurs travaux dans le

développement des nontissés.

Tableau 1.2 - Caractéristiques structurelles mess sur les monocouches composant un
masque FFP2 et le masque dans son intégralité

Références Mass?g7rl:lr21“)acique Ep(?risrrsl)e ur Compacité (%) 2:3:2?2&?068

Meltblown [20 — 50] [0,2-0,5] [11 - 15] [3-15]

Spunbond [25 — 40] [0,25 — 0,4] [13 — 15] [15 — 20]
Masque [100 — 150] [0,8 —1,2] [14 — 15] [3 - 5]?

Les couches de meltblown sont moins compactes glle @e spunbond. Comme expliqué
dans I'état de l'art, le procédé meltblown permebtenir des fibres plus fines nécessaires a
I'efficacité de filtration. Contrairement a la massurfacique et I'épaisseur, le contrdle du
diameétre des fibres semble plus difficile a en jugar la Figure 1.9, qui présente la
distribution du diametre des fibres dans un échantde meltblown. La distribution suit une
loi log normale avec un diamétre moyen de 3,2 yméaart type de 1,5 um et un coefficient
de variation (CV) de 46,8%. Cela nous montre uaadg disparité avec des valeurs pouvant

aller de 0,5 a 10 um. Ces distributions sont caratiques des produits meltblown [15, 16].

2 Nous ne considérerons que le diamétre des filmesauches meltblown considérées filtrantes.
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Figure 11.9 - Distribution du diametre des fibresyr un meltblown sur 200 mesures

11.3.2. Propriétés de filtration

Les propriétés de filtration, perte de charge dicafité, sont mesurées sur le banc de
filtration avec aérosol liquide (paraffine), la pefabilité a l'air sera mesurée sur le

perméabilimetre a air de marque Textest FX3300.sNerons la distinction entre les mesures
effectuées a plat, surface de 78 cm?, corresporaléamtsurface d’essai de la machine et les
mesures effectuées sur les surfaces totales deussm$®a) pouvant varier de 160 a 180

cm?, L'efficacité de filtration sera mesurée saharges électrostatiques avec un traitement a
lisopropanol [17]. Un ordre de grandeur des pr&@s mesurées sur des masques

commerciaux sont réesumées dansdeleau 11.3

On voit tout d’abord qu’un voile meltblown seul swffit pas a fournir les propriétés requises,

on comprend donc la nécessité de composer desusasi@vec plusieurs couches filtrantes.

Tableau 11.3 - Propriétés de filtrations mesuréasles monocouches et les masques FFP2

Perte de charge a Perméabilité a Efficacité

Reference 95 I/min (Pa) Pair (/m2/s) (%)
Meltblown (A plat — Sans Charges) [100 — 130] [350 — 400] [30 — 40]
FFP2 (A plat — Sans charges) [300 — 400] [100 — 125] [70 — 80]
FFP2 (A plat — Avec charges) [300 — 400] [100 — 125] [96 — 98]
FFP2 (Ste— Avec charges) [150 — 200] [100 — 125] [97 —99,9]
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Le gain d’efficacité entre un masque chargé et clmargé est compris entre 25 et 30 % avec
une perméabilité a l'air qui ne varie pas. L'effi# ces charges est donc a prendre en
considération car il permet au masque d’obtenispgEifications recommandées par la norme
EN149. Enfin ce tableau nous montre l'influencelaesurface de filtration testée, car on

obtient une perte de charge plus faible avec legmeagesté dans son intégralité (entre 150 et
200 Pa ) avec la surface totale du masque) quegpka (entre 300 et 400 Pa avec 78 cm?).
Dans le cas ou I'on mesure a plat, la norme indimeperte de charge inférieure a 240 Pa, le
masque est donc rejeté contrairement a la mesae auface totale. Pour I'efficacité nous

avons noté qu’'elle était plus élevée dans le cak drirface totale rejoignant les résultats

observés avec la perte de charge. La valeur meaurgerméabilimétre a air nous servira de

référence puisque rapportée au mz2,

Dans le cas ou la surface de filtration est plesé#, les résultats d’efficacité vont augmenter
tandis que les résultats de perte de charge vaninder.. C’est déja un principe appliqué en
filtration et dépoussiérage avec le plissement fdees qui permet d’obtenir des surfaces
filtrantes de 20 m2 pour un encombrement au maxirdar2 m2. Afin de vérifier I'influence
de la surface de filtration, nous avons décidé dsurer la diminution de perte de charge et le
gain defficacité sur des masques commerciaux @dau banc de filtration d’aérosols
liquides, a différents débits pour plusieurs swegade filtration : 100, 150 et 200 cm? par
rapport a la surface test de 78 cmz2. Ces résuitatisillustrés sur la Figure 11.10.

70% - 1,0%

m Perte de Charge

60% - O Efficacité
1 0,
50% 0,8%
40% |
-+ 0,5%
30% |
0, |
20% | 0.3%
10% |
0% 0,0%
100 200

150
Surface testée (cm?)

Figure 11.10 - Influence de la surface de filtratigur le gain d’efficacité et la diminution de
la perte de charge par rapport a la surface a lat78 cm2.

Gain en % d'efficacité

% réduction de Perte de charge
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Il apparait clairement que I'on diminue fortemeatpderte de charge et que I'on augmente
légerement I'efficacité de filtration. Ces résudtabnfirment nos observations expérimentales

sur les structures commerciales.

11.3.3. Comportement des masques face a un vieillissemerdcgléré

Nous avons souhaité revérifier le comportementpdepriétés de filtration d’'un masque lors
d'un vieilissement. L’objectif est dobserver lors'un stockage sous différentes
températures, correspondant a différentes saisondgoec conditions climatiques, les
propriétés de filtration du masque et notammeriid&cité qui peut étre altérée a cause des

charges électrostatiques.

Les parametres utilisés dans l'enceinte climatigoat la température (T) et 'humidité
relative (HR) avec lesquels sont programmés diffisreycles : Hiver (A), Automne (B), Eté
(C) et Stockage (S). Liigure Il.11 représente schématiquement les différents cytkes.
cycle stockage correspond a un vieillissement acgéétous des conditions extrémes, T =
70°C et HR = 90% pendant 15 et 30 jours. Trois étlans sont testés pour chaque cycle
afin de vérifier la dispersion des résultats.

Les résultats sont donnés par Hagure 11.12 et nous montrent trés clairement que les
différents cycles ne semblent pas avoir altéréspltepriétés de filtration. On peut donc

supposer que I'hnumidité relative et la tempérangesont pas des facteurs influents sur les
charges électrostatiques puisque l'efficacité eaintenue. Ces résultats sont confirmés par
les travaux d’Otani et al. et de Motyl et al., [I®] qui ont testé dans un environnement

humide a 90% pendant un mois des filtres électdetst les performances sont restées stables
et la densité de charges a la surface quasi-identigcelle de départ. Cependant d’autres
auteurs [20, 21] indiquent que dans le cas de ebkaddectrostatigues déposées sur des
polymeres polaires, une décharge peut se produirauae de I'humidité, au travers des

interactions dip6le-dipdle entre I'eau et les greaifonctionnels polaires. Mais dans notre cas

cela ne s’applique pas, la charge électrostatitard éur du polypropylene.
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A
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Figure I.11 - Schématisation du cycle complet iddlissement accéléré
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Perte de charge maximale
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Figure 11.12 - Evolution des efficacités et pereeaharges moyennes des masques FFP2 sous
les différents cycles climatiques

11.3.4. Influence d’une fonctionnalisation sur les propriéés de
filtration
La derniére étude réalisée sur nos masques FFR2roenl'influence du futur traitement de
fonctionnalisation sur les propriétés de filtratioet notamment sur les charges
électrostatiques, qui en présence de solvants mpasés chimiques peuvent étre altérées [22,
23]. L'étude menée est la suivante : aprés fonotibgation d’'une ou deux couches filtrantes
(Meltblown) intégrées dans un masque FFP2 électoets testons les propriétés de filtration

sur le banc de filtration avec I'aérosol liquide.

800 - M Perte de charge a 95 I/min (Pa) + 100%
— | OEfficacité (%)

700 7 + 98%

600 ~ 1 96%

500 +

400 1

T 92%

Efficacité

300 +

<4 0,
200 - 90%

Perte de charge a 95 I/min (Pa)

100 | T 88%

0 \ \

FFP2 Vierge FFP2 Fonctionnalisé 1 ~ FFP2 Fonctionnalisé 2
couche couches

Figure 11.13 - Influence d’une fonctionnalisatioaraune ou deux couches de meltblown au
sein d'un masque FFP2
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Les résultats sont illustrés sur la Figure 11.13,cemparaison aux résultats de I'échantillon
vierge, il apparait que plus le nombre de couclmxtionnalisées augmente plus les
performances diminuent. En effet, aprés une cofmhetionnalisée, I'efficacité de filtration

est maintenue au dessus du seuil mais la pertbatgecest quant a elle trop élevée. Et pour
deux couches, on perd a la fois le critere effiéaet permeéabilité a 'air. Il semble donc que
pour la propriété perte de charge, un enrobagdilates par les molécules fonctionnelles soit
I'explication la plus logique et confirmée par lacnescopie électronique a balayage (Figure
11.14). Pour l'efficacité, 'enrobage des fibresitddétruire la charge électrostatique, méme si
I'effet n’est pas visible sur la fonctionnalisatidiune couche car I'efficacité est tout de méme

assurée par I'ensemble des autres couches filsrante

# oc) épui Magn D ——— i 4 ccV Spot M
E==160kvV 58 200x 100 0.9mBar TEMOIN A A "-é]ﬁ 0kV 58 200x 106 09mBar D-P220%
Wy 5 - e - ; | 4 7 raTes

TBSAR \ Ay o N L AL G s |

Figure 11.14 - Modification de I'enrobage de fibrpslypropyléene sur du meltbluwii. )
Meltblown Vierge. b) Meltblown fonctionnalisé.

Ce résultat nous pousse donc a étudier et de gipariales structures permettant d’éviter a la
fois le probleme des charges électrostatiques et’ad@obage des fibres lors de la

fonctionnalisation.
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1I.4. Mise en ceuvre de fibres spéciales de type « segnéent

L'utilisation au cours de notre étude de fibresciés, de type bicomposantes segmentées ou
creuses segmentées nous pousse a optimiser lezgs amn oeuvres au travers des propriétés
de filtration. Ces fibres nous garantiront, dangds d’'une mise en ceuvre idéale, d’obtenir
des structures filtrantes avec des diametres desfimférieurs & 5 um tout en utilisant le
procédé de fabrication cardage et la consolidagian hydroliage. Cette opération vise a
séparer ou éclater les segments de fibres pouniotde final des fibrilles plus petites.
L'objectif est d'identifier des paramétres proces a I'hydroliage qui permettront
I'éclatement et I'entremélement des fibres. Leseolmtions au MEB, les propriétés de
filtration et les propriétés mécaniques nous petnoret de juger de la qualité de I'éclatement
des fibres et de leur répartition de surface. Laengn ceuvre de ces fibres nous permettra
d’étudier dans le chapitre trois les relations pegps/structure pour des fibres comprises

entre 4 et 10 pum.

11.4.1. Mise en ceuvre de fibres bicomposantes segmentées

Le but de cette étude est de mettre en ceuvre bireelficomposante de type « segmenté » ou
« pie-wedge » (PW) en anglais, dans le cadre dapmication en filtration de Il'air. Les
fibres bicomposantes pie-wedge nous permettenttebabau final un diameétre de fibre
théorique entre 4 et 5 um. Ce type de fibre a ééegmté dans le premier chapitre. La mesure
expérimentale du diametre des fibres avant éclate@enne des résultats tres proches des

données fabricant avec un diamétre moyen de 2CHiguré 11.15).

La mesure par méthode microscopique électroniqudiatuetre équivalent des segments (sur
une population prélevée de 100 fibres) donne uteurvanoyenne de 4,7 um pour le PA6 et
4,4 um pour le PET. Ces diametres seront obtenugaludans le cas ou nous séparons

(éclatons) tous les segments des fibres lors gdrdliage.
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Figure 11.15 - Distribution des fibres PW non édéas sur 100 mesures.

L’enjeu se situe au niveau de I'éclatement et eistiemélement des fibres lors de I'opération
de consolidation par hydroliage. La pression, €otation des lames, le nombre de passages
et la densité de jets d’eau sont les paraméetresnqdifient I'éclatement. Les configurations
sont évaluées au travers des propriétés de fitraties images MEB, du taux d’éclatement
des fibres et de la résistance mécanique. La nsasfacique visée apres le pré-aiguilletage
est de 160 g/m2 et le banc de filtration utilisé edui avec I'aérosol liquide. Nous avons
sélectionné cette masse surfacique car lors deipreessais sur cette fibre, avec des masses
surfacigues plus élevées, les perméabilités a dhbenues étaient trop faibles pour étre

exploitées en filtration.

1.4.1.1. Matériel et Méthodes

Configurations d’hydroliage:

Afin d’observer linfluence des trois parametredhydiroliage cités ci-dessus et dans le
chapitre | dans la mise en ceuvre de fibres bicoarges pie-wedge pour la filtration de l'air,
nous proposons quatre configurations d’hydroliagjeaint varier ces parametres. Le résumé
de ces configurations est disponible sur la Fidui&. Avec, « V » pour cone vers le haut,
« A » pour cone vers le bas, « 1 » pour les lamggangée et « 2 » pour les lames a deux

rangées. Les échantillons produits sont en 100%vpdye.

La premiére étape est commune a toutes les coafigos, elle sert a préparer le nontissé pré-
consolidé a étre soumis a des fortes pressionsi d’8a. Pour la configuration B, le second
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(B2) et troisieme (B3) passages servent a entreénhéefibres a de faibles pressions en
utilisant I'orientation cdne-bas et des lames a tamgée et le quatrieme passage est la pour
éclater les fibres en testant I'orientation cones Ve bas ou vers le haut avec des lames a deux
rangées. Pour les configurations C et D, on enteerd@&bord les fibres a 100 bars avec
I'orientation du cone vers le bas et des lamese&rangée puis on effectue deux passages
d’éclatement de fibres (200 bars pour le C et 1&@ pour le D) avec une orientation cone-
bas ou cone haut et des lames a deux rangées.

1*" passage 2™ passage 3™ passage 4™ passage
B : 80 bars — Al B: 110 bars — Al B : 200 bars — A2 ou V2
- C:100 bars — Al C: 200 bars — A2 ou V2 . _
Face supérieure C: 200 bars — A2 ou V2
P D : 100 bars — Al D :150 bars —A20uV2 p: 150 pars — A2 ou V2
50 bars — A1 E:200bars —A2o0uV2 E:80bars-Al E: 110 bars — Al
o 00 ﬁ 00 ﬁ 00 ﬁ 00 ﬁ @)
50 bars — A1 B :80bars-Al B: 110 bars — Al B : 200 bars — A2 ou V2
C: 100 bars — Al C : 200 bars — A2 ou V2C : 200 bars — A2 ou V2
Face inférieure | D :100 bars — Al D : 150 bars — A2 ou V2D : 150 bars — A2 ou V2
E : 200 bars — A2 ou V2 E : 80 bars — Al E: 110 bars — Al

Figure 11.16 - Schématisation des quatre configimas d'hydroliage utilisées pour éclater les
fibres pie-wedge.

Enfin, pour la derniére configuration, on éclatattird les fibres au®?® passage (E2), avec
I'orientation cone-bas et des lames & deux rangges entreméle les fibres éclatées a3
et £ passages ave les buses orientées vers le ba® eanmgée de buses. A noter que
I'hydroliage se fait des deux c6tés du nontissé.

Energie spécifigue d’hydroliage :

La consommation d’énergie spécifique (EJ/kg) est définie comme I'énergie utilisée Ides
la fabrication par unité de masse de nontissé. dbeprime avec la relation suivante comme

étant le ratio entre la puissance d'un jet d’ealaahasse de produit hydrolié par unité de
temps [24]:
S e m/2
" bGV 4/p

an XA xdsz3’2 (11.3)
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Avec b, la laize du produit est la masse surfacique du voile (g/nRgst la vitesse de la
ligne (m/s),P; est la pression des jets d’eau potinjecteurs (Pa)Cy est le coefficient de
décharge des buses (0,92 pour la configuration-béneet 0,62 pour la configuration céne-
bas [25]p est la masse volumique de I'eau (§nm est le nombre de buses par unité de
largeur suii injecteurs (rif), 4 est la largeur deisinjecteurs (m)gd; est le diamétre des trous
(0,128 mm pour 1 rangée et 0,1 et 0,15 mm pourngéms) suii injecteurs. La somme
indique que I'énergie spécifique totale est cumyléar N passages d’injecteurs. Les pertes

d’énergie dans les pompes et I'aspiration d’eat 8égligées.

60000 Config D

40000 -

20000 -

Energie Spécifique (KJ/Kg)

el

T S A A N N I R R R IR U R
DA SR g L L SR LN L LN L g AR LN LN LU L RS
P> T FFFNF P

Figure 11.17 - Energie spécifigue consommeée sunta#issés produits en fonction des
différentes configurations.

La Figure I1.17 montre I'énergie spécifique consodenpour tous les nontissés produits. On
remarque que la configuration céne-haut consommplue d’énergie notamment dd au
coefficient de décharge plus élevé. De méme lefigioations avec deux rangeées utilisent
plus d’énergies qu’a une rangée. La configuratioutise le plus d’énergie contrairement a

la configuration E.

11.4.1.2. Résultats et discussions
Images MEB :

A partir des images sur microscope €lectroniqueisnmouvons observer l'influence de la

pression et de la géométrie des buses.
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La Figure 11.18 montre quatre images prises powtrgupressions différentes avec un seul
passage : 50 — 100 — 150 — 200 bars. Le nombrandge (1) ainsi que la géométrie des buses
(V) sont restés identiques pour chaque image aéwitdr I'effet d’'un de ces parametres. On
constante une augmentation de la densité de fiaves la pression, due a un meilleur
éclatement des fibres lorsque la pression augme@eteésultat est confirmé par la littérature
[26, 27, 28, 29], ou la pression des jets d’eansslit comme I'un des paramétres les plus
pertinents a I'éclatement. On voit que les fibremBlent s’orienter dans le sens machine
principalement dans le cas de 200 bars (sens @lgsef).

. | y N, [P E

: / N _a

cc.Y  Spot Magn  Det WD I—F
150kv 5.0 50x BSE 10.0 0.9 mBar JPW0

e o/ R\ 4 : T,

(&) — 50 bars

F——— s00um
BSE 10.1 0.9 mBar JPW20V1
. Q) it 7

500 pm
SE 9.7 0.9 mBar JPWIBVI

)

e

A “ { ! LAt g7\ AL S o ek
(c) — 150 bars (d) — 200 bars
Figure 11.18 - Observation MEB de l'influence depi@ssion des jets d'eau pour un méme
échantillon

A 200 bars, on a I'impression que toutes les film@st éclatées en surface ; cependant si I'on
regarde la vue en coupe de la Figure 11.19, on peutque dans le milieu plusieurs fibres ne
sont pas éclatées. Il apparait donc gqu’un seubgassiéme a la pression maximale n’est pas
suffisant pour éclater toutes les fibres.
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Figure 11.19 - Vue eh coupe ' 'un nontlsse hydrohe f0|s a 200 bars

La Figure 11.20 présente pour la configuration OQdars et 4 passages) deux images MEB
d’'un échantillon obtenu dans le premier cas avecdmes de buses vers le haut (V2) et dans
'autre cas avec les cones de buses vers le bgs TAgt d’abord on observe que dans les
deux cas, toutes les fibres semblent éclatées rfsceu Cependant dans le cas a), les fibres
sont orientées dans le sens machine (symbolistepdieches) alors que dans le cas b), des
fibres se sont enroulées autour d’autres fibreséeimgnt ainsi une répartition de fibres

homogéne en surface.

f tlaccv Spot Magn "Det WD |—| 1 mm
150kV55 25x BSE 10.0 10mBar C4X20V2
3 LR NS

(2) ~200 bars / V2 /4" passage (b) — 200 bars / A2 /%" passage
Figure 11.20 - Images MEB de l'influence de la gétme des buses sur I'éclatement et la
répartition des fibres

7.1 mBar C:

Cet effet d’enroulement est confirmé par les travdel J. Dugan et al. qui expliquent qu’'une
hétérogénéité de surface est un mauvais critefiétration [30]. L'orientation et la répartition
des fibres en surface peuvent avoir pour conséguéianéliorer la perméabilité a I'air au

détriment de I'efficacité [31].

122



Chapitre 1l — Technigues de mise en ceuvre et getaisation————

Influence des configurations d’hydroliage sur lagctéristiques structurelles :

La Figure 11.21 nous montre I'évolution de I'épass et de la compacité en fonction des

différentes configurations d’hydroliage.

131 T 20% 13 1 T 18%

1 18% 127 V2 1160

+ 16%
T 14%

T 14%

Compacité
Compacité

v2 T 12%

Epaisseur (mm)
Epaisseur (mm)

T 12%

o
©

0.8

o T 10%
0.7 T 10% 0.7 + |- Epaisseur A2
—+ Compacité
0.6 t t t t 8% 0.6 t t t t 8%
1 2 3 4 4 1 2 3 3 4 4
Nombre de passages Nombre de passages
(a) — Configuration B (b) — Configuration C
1.3 T 18% 13 7 T 17%
12+ 12+ N b_____ T 6%
+ 16% 1 150
114 11
2 42 z T 14%
£ 10 I 4% 2 Ero+ {130 2
3 A2 V2 4 3 §
o N N2, a £ @ T 12%
a 0.9 1120 8 ,§ 0.9 o S
by & T 11%
0.8+ 0.8+ i
i - 1
0.7 + — Compacité 0.7 + —— Compacité 9%
T 0
0.6 t t t t t 8% 0.6 t t t 8%
1 2 3 3 4 4 1 2 3 4
Nombre de passages Nombre de passages
(c) — Configuration D (d) — Configuration E

Figure 11.21 - Evolution de I'épaisseur et de larquacité en fonction des différentes
configurations d'hydroliage.

On voit que lorsque les cones sont vers le hasitdsultats donnent une épaisseur plus élevée
avec le nombre de passages et en conséquenceusntaiple compacité. On peut voir que
cette derniere reste constante dans le cas degwations C et D en dépit du nombre de

passage dans le cas des cbnes vers le haut.

Deux éléments peuvent expliquer ce résultat, amgicd’abord les travaux de Pourdeyhimi et
al. [32, 33, 34], qui montrent que dans le cas dnecvers le haut, I'énergie cinétique
d’hydroliage n’est pas transmise dans son intégrali nontissé a cause de la vaporisation du
jet & la sortie de l'injecteur, pour des pressisnpérieures a 140 bars. L'autre élément de
réponse peut étre le rétrécissement de la largenodtissé aprés plusieurs passages avec un

allongement du voile.

123



Chapitre 1l — Technigues de mise en ceuvre et getaisation————

Dans le cas des cones vers le bas, comme attengmneater la pression et le nombre de

passage diminue I'épaisseur et augmente la congpacit

Influence des configurations d’hydroliage sur lesgpiétés de filtration :

La Figure 11.22 présente I'évolution de la permétba I'air et de I'efficacité de filtration en

fonction des différentes configurations d’hydrokag

60% T - 1400 70% T - 1400
500 & & ——— _i A2 1200 60% 11200
\ " <
c \ V2 + 1000 E = 50% T -+ 1000 €
S 40% - \ . k] @
s \ = ® =
£ \ +800 = £40% | +800 %
< 30% 1 N p 3 — 7<_u
9 » 1600 @ @ 30% + —O—Efficacité de filtration| 1 gop @
S —O— Efficacité de filtration 3 S —e— Perméabilité a l'air 3
$ 20% | —e— perméabilité a l'air g S g
b= - + 400 £20% 1 +400 ¢
w N S~ £ w £
N S~ & &
10% 7 N ® 1200 10% + -+ 200
) V2
0% t t t A2 t 0 0% t t t t t 0
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70% T A2 T 1400 80% T - 1400
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Figure 11.22 - Evolution des propriétés de filtrati des échantillons selon les configurations
d'hydroliage.

Dans les deux cas de géométrie des buses, augnemerssion et le nombre de passage
améliore I'efficacité au détriment de la perméabit I'air. Pour les configurations B et D,
I'efficacité de filtration est meilleure avec le8nes vers le bas et inversement la perméabilité
a l'air est meilleure avec les configurations osl ¢&nes sont orientés vers le haut. Pour la
configuration C, le résultat est trés intéressaat kefficacité et la perméabilité sont
meilleures dans le cas des cones vers le haut. Roapnfiguration E, le résultat est
surprenant pour le troisieme passage avec uneaeitfcqui chute pour se retrouver au

guatrieme passage fortement élevée.
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Influence des configurations d’hydroliage sur letéair de qualité et le taux d’éclatement des
fibres :

Afin d’évaluer d’'un point de vue filtration les f&fents produits obtenus, nous allons utiliser

le facteur de qualité défini dans le chapitre 1ljgmuation 1.29.

Pour calculer le taux d’éclatement moyen des filmess allons proposer deux méthodes que
I'on ne trouve pas dans la littérature et qui stamé plus simples et plus représentatives que
des méthodes d’analyse classiqgue comme la mesumages MEB et le calcul du diameétre

par un logiciel d’analyse d’image [26, 27].

La premiére méthode se base sur I'équation de P48k qui permet de prédire la perte de
charge d’'un milieu poreux comme les nontissésidd’de leurs caractéristiques structurelles.
A partir des résultats expérimentaux de perte @éegeh on peut revenir au diameétre de fibres

moyen a 'aide de I'expression suivante issue éguation 1.4 :

(11.4)

fDavies

=2*Jyxuf xZ x107 x16x @ @2 (1+56x a®)

AP
La deuxiéme méthode est basée sur un modele dietic de filtration appelé « LRG »

composé des contributions de Liu, Rubow et Gougd6h Ce modéle sera plus amplement
décrit dans le chapitre 5 dédié a la modélisatianlaide des résultats expérimentaux
d’efficacité, on peut exprimer le diamétre moyers dibres en fonction de l'efficacité de
filtration par la relation suivante issu de I'éqoatl.28 :
InQ-E)*x 7l- a)
fie =~ 4xaxnxZ (11-5)
Apres avoir obtenu les diameéetres moyens de fibrgmréir des deux méthodes, on peut

calculer le titre moyen en dTex a partir de I'égquatuivante :

n _
Tin :Zxdgxppwxloz (11.6)

Avec Ty, le titre théorique obtenu en dTex; le diametre de fibres moyen calculé

précédemment en pm sty la masse volumique des fibres pie-wedge eri.g/m

Enfin & partir du titre théorique aprés éclatenmmpeut calculer le taux d’éclatement en % a
partir du titre théorique avant éclatement :

Tow X Tpa X Tpgr
= Tth
Tew X Tper + Tea *Tpw
2 2

~Tpa X Tper

(I1.7)

~Tpa X Tper
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Avec Tpy le titre des fibres pie-wedge non-éclatées (dTExj,le titre d’'un segment de fibre

en polyamide (dTex) etpEr le titre d’un segment de polyester (dTex).

La Figure 11.23 nous montre I'évolution du facteler qualité et du taux d’éclatement (calculé
a partir des valeurs de perte de charge) en fanctdes différentes configurations

d’hydroliage. On voit que pour les configurationsTet E, le taux d’éclatement de fibres
dépasse les 75%. Avec de facon générale un taglatéénent supérieur pour une orientation
en « A » sauf dans le cas de la configuration Cfalted’étre loin des 100% d’éclatement peut
nous confirmer ce que nous avions observé au MERByair que les fibres sont bien éclatées

en surface mais qu’a l'intérieur de la structures tibres restent non-éclatées.

4 50% 4T T 5%

T 50%

T 25%

Facteur de Qualité
N

Taux d'éclatement

Facteur de Qualité

Taux d'éclatemen

—=— Facteur de Qualité [V
—{1— Taux d'éclatement / /// + 25%
/- 11
! /d/ E(é/ —8— Facteur de Qualité
- -7 4

e ——g” - o - —0— Taux d'éclatement
0 + + + + 0% 0 t t + + + 0%

1 2 3 4 4 1 2 3 3 4 4

Nombre de passages Nombre de passages
(a) — Configuration B (b) — Configuration C

4T T 75% 4+ -+ 100%

—=— Facteur de Qualité

—{— Taux d'éclatement
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N

Taux d'éclatement
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0 t t t t t 0% 0 t t t 0%
1 2 3 3 4 4 2 3 4
Nombre de passages Nombre de passages
(c) — Configuration D (d) — Configuration E

Figure 11.23 - Evolution du facteur de qualité et thux d'éclatement en fonction des
différentes configurations d'hydroliage

Le facteur de qualité présente de meilleurs résuttans le cas d’'une configuration avec les
cones vers le haut. Ce résultat confirme ce que awions observé pour les images MEB et

les propriétés de filtration.
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La structure est plus homogéne dans ce cas etigaM@coulement de l'air autour des fibres
et I'efficacité de filtration est assurée par ummsité et une répartition de fibres en surface

bien meilleures que dans le cas des cOnes vessle b

Influence des configurations d’hydroliage sur lesppiétés mécaniques :

La Figure 11.24 nous montre I'influence des confafions d’hydroliage sur la contrainte de
rupture en traction des nontissés. On voit qu’auderde nombre de passages augmente la
résistance du matériau en sens MD notamment. Bsurohfigurations B, C et E les passages
a 200 bars permettent de réorienter les fiboreers siachine, et explique I'écart qui se creuse
entre les performances MD et CD. Cette réorientadies fibres avait déja été observée par
les images MEB. Des travaux similaires de Seyaal.¢87] ont montré que passer plusieurs
fois le nontissé en hydroliage favorisait I'orietida dans le sens de production. Il semble
toutefois nécessaire d'aller jusqu'a 200 bars pobtenir cette répartition car pour la
configuration D a 150 bars le matériau semble agope avec des propriétés mécaniques
équivalentes en sens MD et CD. L'écart de résistagctre MD et CD annonce une
désolidarisation des fibres, phénoméne déja exdlmar les travaux d’Anantharamaiah et al.
[38]. Ces travaux montrentqu’a partir d’'une certafuantité d’énergie regue, la mobilité des
fibres est perdue face a la trop grande consatidate la structure. Il semble donc que I'on

atteigne ce cas pour des passages a 200 bars.

On note aussi que les configurations avec le c@ne le haut sont moins résistantes qu’avec
le cdne vers le bas, avec cependant une énergidfigpé plus importante. Le phénomene

peut donc étre expliqué soit par les travaux d’Aaemaiah expliqués ci-dessus ou par le fait
gue les pertes d’énergie dues a la géométrie bada soient trop importantes a la sortie de

I'injecteur.
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Figure 11.24 - Influence des configurations d'hyiiige sur la contrainte des matériaux en
sens machine (MD) et travers (CD).

1.4.1.3. Conclusion de I'étude

Ces essais nous ont permis d’atteindre des diasnéé&rdibres moyens compris entre 15 et 4
pm et une compacité variant de 10 a 16%. La géametss buses en « V » nous permet de
conserver une compacité assez faible et une peiiitéahl’air relativement élevée sans pour

autant affecter le critére efficacité. Elle offre thoins bonnes propriétés mécaniques que la
géométrie des buses en « A » srement a causestdes pnergétiques de pression d’eau et
donc un enchevétrement des fibres plus faible.rbalaine étude porte sur la mise en ceuvre
de fibres bicomposantes segmentées creuses (H®&llewVedge) qui théoriguement nous

permettent d’obtenir des fibres de 4 pm.

11.4.2. Mise en ceuvre de fibres bicomposantes segmentéesuses

L’objectif est similaire a celui des fibres pie-vged la différence ici est le diameétre final
théorique d’'un segment qui serait de 4,3 um maisula nature des polymeres, ici du
Polypropyléne (50%) et du Polyéthyléne (50%) quivesmt étre chargés électrostatiquement
comme dans un filtre électret. La Figure 11.25 meria distribution du diametre des fibres
HPW non-éclatées. La moyenne de 21 um est beaytosiglevée que le diameétre théorique
fourni par le fabricant qui est de 17 um. La mesurenicroscope des segments nous montre

gue le résultat de diamétre final est plus élevé prgvu avec un diametre mesuré sur les
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segments PP de 6,5 um et de 5 um sur les segntenitéoBs devrons en tenir compte dans

NoS mesures.

0.3f ' /\ N

0.25} di =21 um
c=13um

0.2r - CV =6,5%

©
=1

Densité des eftectits
(o]
o

7 \

16 18 20 22
Diamétre (um)

Figure 11.25 - Distribution du diamétre des fibre®W non-éclatées

L’enjeu se situe toujours au niveau de I'éclatentad fibres, de leur entremélement lors de
la consolidation par hydroliage. La pression ehdenbre de rangées seront investigués pour
cette étude sachant que les essais précédenessspielwedge ont montré l'intérét d’utiliser
une orientation des coénes vers le haut «V ». Lasmasurfacique visée apres le pré-
aiguilletage est cette-fois compris entre 100 & ¢/in? afin d’avoir plus de marge concernant

le critere perméabilité a I'air.

11.4.2.1. Paramétres d’hydroliage

Pression des jets d'eau :

Comme auparavant, la pression utilisée pour predas nontissés varie de 50 a 200 bars. La
pression de 50 bars est utilisée pour prépareraléens, une sorte de pré-hydroliage, afin de

ne pas dégrader la structure avec les fortes pressi

Densité de jets d'eau :

La précédente étude ne nous avait pas permisentfide I'intérét d'utiliser une ou deux
rangées de buses sur les lames d’hydroliage. @&gtei nous nous intéresserons a ce critere.

Les lames utilisées restent inchangées par rapg@tiude précédente.
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Configurations d’hydroliage :

Le réesumé des configurations est disponible sufidgaire 11.26. Nous avons utilisé quatre

configurations différentes avec deux pressionset3DO0 bars et 1 ou 2 rangées de buses. Des

échantillons sont prélevés a chaque passage paquehconfiguration afin d’observer

I'évolution des propriétés. La configuration A esimposée de quatre passages avec les trois

derniers a 150 bars avec des lames a une rangéenfiguration B sera identique a la A avec

cette fois-ci des lames a deux rangées. La codigur C est composée de quatre passages

avec les trois derniers a 200 bars avec des lamasaangée. La configuration D sera

identique a la C avec des lames a deux rangégelngier passage est commun a toutes les
configurations.

o

v

1*" passage 2™ passage 3™ passage 4™ passage
o A : 150 bars — V1 A : 150 bars — V1 A : 150 bars — V1
Face supérieurg ' ’
P B : 150 bars — V2 B : 150 bars — V2 B : 150 bars — V2
C : 200 bars — V1 C : 200 bars — V1 C : 200 bars — V1
50 bars — Al D : 200 bars - V2 D : 200 bars — V2 D : 200 bars — V2
(@)O) ﬁ (@]e) ﬁ 00 ﬁ (e]e) ﬁ (@]
50 bars — Al A:150bars-V1l A:150bars-V1 A:150bars-V1
B : 150 bars — V2 B:150 bars—-V2 B: 150 bars — V2
Face inférieure C:200bars—V1 C:200bars—V1 C:200bars—-V1
D:200bars—V2 D:200bars—V2 D:200bars—V2

Figure 11.26 - Configurations d'hydroliage utilise@our la mise en ceuvre des fibres hollow

Enerqgie spécifigue d’hydroliage :

élevées sur plus de passages.

pie-wedge

Sur la Figure 11.27, sont présentés les calculsribges de I'énergie spécifique d’hydroliage
sur les échantillons hollow pie-wedge.

On remargue que I'énergie apportée par les landesidrangées est plus importante que pour
les lames & une rangée. Notamment car le nombbbesis par centimetre est plus important.
De méme par rapport aux échantillons pie-wedgegelge apportée sur ces echantillons est

plus grande notamment a cause de la masse sudagigs faible associée a des pressions
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4.E+05 1 Config A Config B Config C Config D
150 Bars-V1 150 Bars-V2 200Bars-V1 200 Bars-V2

3.E+05 -

2.E+05 -

1.E+05 -

Energie spécifique (KJ/Kg)

0.E+00 -
ler A2 A3 A4 B2 B3 B4 C2 C3 C4 D2 D3 D4

Figure 11.27 - Energie spécifique d'hydroliage aakee sur les échantillons hollow pie-wedge

11.4.2.2. Résultats et discussions

Images MEB :

La Figure 11.28 présente les résultats des imagesgau microscope électronique a balayage
pour les quatre configurations a leur dernier pgessa

Det WD —— ) " YiAccY SpolMagn  Del WD
BSE 10.1 1.0 mBar H4x15V1 Sl . 50kv55 o5x BSE 10.0 1.0 mBar H4x15v2

AccV Spot Magn ; Det WDyl_—| mm ) . ¥ cc.
16.0kV 5.5 2bx BSE 9.9 1.0 mBar H4X20V1 1 55 25x E 92 H4

§ g o ¥ 7 |‘ Xk % e ‘x
Figure 11.28 - Observation MEB au 4éme passagegedre configurations
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On remarque que I'éclatement semble plus impogaat I'échantillon a 200 bars en « V1 »,
mais de facon générale, toutes les fibres appardissomme éclatées en surface. La
répartition des fibres et leur densité est plubléague sur les échantillons pie-wedge. Peut-
étre est-ce di soit a la masse surfacique plukefaibalors a un éclatement partiel.

La Figure 11.29 montre des images MEB de l'influerti nombre de passage sur I'éclatement

des fibres hollow pie-wedge.

La densité de fibres augmente avec le nombre dmges, ce qui indique que I'éclatement est
de plus en plus important. Toutefois, par rappokt @ssais sur les pie-wedge, certaines fibres
semblent agglomérées et mal réparties, ce quircoafies observations vues précédemment.
Le mauvais entremélement des fibres visible paet @ a la nature du polymere. En effet,
les fibres sont composées a 50/50 de polyéthyl@&te) et polypropyléne (PP), deux
polymeres hydrophobes. Il est connu que pour fagorun bon entremélement, les fibres
doivent étre hydrophiles, afin de favoriser la fgéatéon de I'eau dans la structure [39, 40].

150 bars — V2 —%' passag 150 bars — V2 —% passage 150 bars - V2 —4"®passage
Figure 11.29 - Influence du nombre de passage saidtement des fibres hollow pie-wedge

Influence des configurations d’hydroliage sur lagctéristiques structurelles :

La Figure 11.30 nous montre I'évolution de I'épaisseur et de Ianpacité en fonction des
différentes configurations d’hydroliage. On remaaue quelle que soit la pression utilisée,
lorsque les lames ont une rangée, la compacit@lestélevée a cause de I'épaisseur plus

faible. Cela veut dire que I'on a plus écrase letissé avec des lames a une rangée.

Pourtant on a vu que I'énergie spécifique étais plevée pour des lames a deux rangeées.
Cependant la force d'impact sur les fibres estédsifite car les lames n'ont pas les mémes

types de buses.
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Le retrait en largeur avec conservation de la masas#acique (ce qui implique un
allongement de la matiére) peut expliquer que Is&g®mr soit quasi-constante avec
I'évolution du nombre de passages. On retiendrac @pre pour avoir une compacité plus

faible les lames a deux rangées sont plus appexprié
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Figure 11.30 - Evolution de I'épaisseur et de larqmacité en fonction des différentes
configurations d'hydroliage

Influence des configurations d’hydroliage sur lesgpiétés de filtration :

La Figure 11.31 présente les résultats de filtratem fonction des différentes configurations
d’hydroliage. Lors de ces essais, nous avons rardacge la fibore de polypropyléne se
chargeait électrostatiguement a cause des effefsottements lors de la fabrication. Les

essais de filtration ont été faits en déchargesnhbntissés avec de I'isopropanol.

La perméabilité a 'air est meilleure pour les ¢gufations utilisant des lames a deux rangeées
de buses. La perméabilité a l'air obtenue sur iéférdntes structures reste tout de méme
supérieure a I'objectif de 100 I/m?#/s fixé dansraatahier des charges.
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En ce qui concerne l'efficacité, les produits a wargée sont plus efficaces. Cependant

I'efficacité de filtration ne dépasse guere les 588ar la derniére configuration a 200 bars en
V1.
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Q
\
\
% \ + 38% @
£ 600 1 \ _ £600 | T 25%
= \ S g g
= < = @
> +25% 3 e 2
o & @ ©
£ —0— Perméabilité & lair & £ £
E 300 + \r:_ L —=-eflcacis w § 300 + 1 1306 1
g Te——oo____ - +13% B
= Perméabilité a I'air
—&— Efficacité
0 | | | 0% 0 : | | 0%
1 2 3 4 1 2 3 4
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Configuration C : 200 bars — V1 Configuration D : 200 bars — V2

Figure 11.31 - Evolution des propriétés de filtrati des échantillons selon les configurations
d’'hydroliage sans charges électrostatiques.

Voyant ces résultats d’'efficacité nous avons decidécharger par effet triboélectrique en
frottant les échantillons sur un tissu en laine dfobserver le gain d’efficacité possible avec
une charge. Ces résultats sont montrés sur lad-i§@2 ou I'on observe un gain d’efficacité

compris entre 20 et 30%.
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Figure 11.32 - Influence de la charge triboélectig sur I'efficacité de filtration des
échantillons hollow pie-wedge

Influence des configurations d’hydroliage sur letéair de qualité et le taux d’éclatement des
fibres :

Sur laFigure 11.33 sont présentés les résultats de taux d’éclateptem¢ facteur de qualité.

Comme sur les fibres pie-wedge, augmenter le noningassages d’hydroliage augmente le
taux d’éclatement. Si I'on s’intéresse au nombreashgées, il semble qu’avec une rangée on
éclate plus vite les fibres qu’avec deux rangéesic€rnant le taux d’éclatement, il est aussi
élevé qu’avec les fibres pie-wedge pourtant noams\apporté plus d’énergie. Cela confirme
la difficulté de la fibre a I'hydroliage a cause sen caractere hydrophobe qui referme la

structure et empéche I'eau de pénétrer.

Une autre explication de la difficulté de I'eau @nptrer au sein de la structure pourrait étre

I'élimination progressive de I'ensimage des fibges ne jouerait plus son role.

Si I'on regarde le facteur de qualité, il augmeanec le nombre de passage. Ce résultat est
tres différent de celui obtenu avec les fibres vpgelge qui au fil des configurations
diminuaient le facteur de qualité. On remarque motant que le résultat est meilleur avec
des lames de deux rangées quelle que soit la pressiercée. Ce résultat confirme la
tendance observée sur la Figure I1.31 avec un eseikompromis efficacité/permeéabilité a
I'air pour les échantillons développés avec desskheux rangées. La géométrie des fibres
est sirement un des arguments en faveur de cdgatesincourageants. En effet, la forme de

section des fibres, plus proche de celle d’'un eepar rapport aux fibres pie-wedge, permet

135



Chapitre 1l — Technigues de mise en ceuvre et getaisation————

d’améliorer I'écoulement de l'air car il y a moids résistance par rapport a une forme plus

compactable comme le triangle.
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Figure 11.33 - Evolution du taux d'éclatement diésefs et du facteur de qualité en fonction
des configurations d'hydroliage

11.4.2.3. Conclusion de I'étude

Ces essais nous ont permis d’atteindre des diasn@&rdibres moyens compris entre 14 et 6
pKm et une compacité variant de 12 a 16%. Les aisuwdnt montré des conclusions similaires
aucas des fibres pie-wedge relativement au nodipassages et a I'énergie apportée sur le
nontissé, a savoir 'augmentation de I'éclatemesd fibres. L'utilisation des lames a deux
rangées offre un meilleur compromis efficacité/peabilité a I'air. La possibilité de charger
les fibres PP par effet triboélectrique sur uneupsa laine a permis d’augmenter l'efficacité

de filtration de 20 a 30% sans diminuer la pernlééla l'air.
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[1.5. Conclusion

L’étude de masques respiratoires apporte des iafitons sur des caractéristiques
structurelles nécessaires a I'obtention de l'effigade filtration de 94% et de la perte de
charge inférieure a 400 Pa. Bien sir, la présercehdrges électrostatiques vient aider a ce
résultat mais nous avons montré gu’elles se digsigieon veut appliquer un traitement de
fonctionnalisation. Les diametres de fibres sofdriaurs a 5 um mais avec une dispersion

importante, caractéristique des produits meltblown.

La mise en ceuvre de nontissés avec des fibres s&ggsemontre que les parameétres
d’hydroliage tiennent une place importante dansld®ment et la répartition des fibres.

L’orientation des lames en « V » permet d’obtemirfacteur de qualité plus intéressant que
'orientation en « A ». L’augmentation de pressiamgmente I'éclatement des fibres mais
compacte plus le matériau. Le nombre de rangéesgbat’obtenir un compromis entre les

propriétés de filtration plus intéressant avec ldeses a deux rangées. Les photos au MEB
nous ont montré que I'éclatement se réalise plkenésurface et qu’au coeur des échantillons,

beaucoup de fibres restaient intactes.

L'utilisation de modeéles de filtration nous a pesni’estimer un taux d’éclatement et un
diamétre moyen de fibres. Bien sir, cela resteritpé® mais nous pensons que c’est un bon
moyen d’estimation, peut-étre plus précis en terdeesésultat par rapport a une mesure au
MEB. En effet, les tests d’efficacité filtration ale perméabilité a I'air sont nécessaires au
résultat et tiennent compte d’'une surface d’échantplus significative qu’en microscopie.
Les résultats ont montré que pour certains échamgil nous arrivons en dessous de 5um pour
le diametre des fibres, donc en équivalence avewlthblown. Mais, le procédé de fabrication
cardage/hydroliage nous permet d’avoir des progsiptus homogenes que sur du meltblown
sur des épaisseurs assez faibles, de I'ordre dumeiite. Grace a une charge triboélectrique,
nous avons pu charger les fibres bicomposantesesesegmentées et augmenter I'efficacité
de 20 & 30% sans diminuer la perméabilité a I'air.

Le chapitre trois traite des relations entre ca&ritiques structurelles et propriétés de
filtration. Ce chapitre constitue le coeur de natétade car nous allons développer des
échantillons spécifiques pour chaque parametreiétuda finalité de ce chapitre sera
d’améliorer notre compréhension des mécanismetitidgién de I'air par des nontissés.
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Chapitre Ill. Etude des relations entre les propriétés de
filtration et les caractéristiques structurelles de
meédias filtrants

Introduction

Cette thése traite du développement de nouveauttseés filtrants apportant des propriétés
intéressantes en termes d'efficacité et de perriadil’air. Afin de comprendre les relations

qui peuvent exister entre la structure du matéeiales propriétés recherchées, nous allons
faire varier plusieurs parametres du nontissé (flii)se sont révélés comme pertinents lors
de notre étude bibliographique. Notamment, le dieenges fibres, la compacité du nontissé,
la forme de la section des fibres. Nous abordoraeégent des mélanges de fibres ou la
propriété recherchée sera la synergie entre |é&relits types de fibres combinées. L’étude
des interactions entre structures et propriétés peunettra d’identifier des critéres de choix

pour le futur nontissé filtrant mais aussi d’aveine base de données expérimentales

pertinente pour le développement de modéles datidnh.

lll.1. Influence du diametre des fibres et de la compacitéu NT

[11.1.1. Etude sur fibres circulaires microniques en PET

Nous allons démarrer notre premiere étude par desnetres reconnus essentiels, afin de se
baser sur ces fondements et références facilealgsan dans le cadre du développement de
futurs échantillons plus complexes. En effet, nallsns faire varier deux parametres, le
diamétre des fibres et compacité, afin d’étudiex lange gamme d’échantillons. Nous avons
choisi le polyester qui reste avec le polypropylEnmatériau polymere le plus utilisé dans la

conception de nontissés filtrants [1].

1.1.1.1. Matériel et méthodes

Les nontissés sont développés sur la ligne carpgéfaré-aiguilleté/hydrolié, présentée dans

le chapitre 2. Les masses surfaciques visées &r derpré-aiguilletage sont 150, 250 et 350
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g/m2, Concernant I'hydroliage, le pré-mouillage as® bars et on consolide sur la face
supérieure a 95 bars et la face inférieure a 17& ha four utilisé pour sécher la matiere est
réglé sur 160°C et on utilise un compacteur, caréstile deux cylindres chauffants a 100°C,
en dessous de la température de fusion du polyraéned’obtenir une épaisseur d’environ
1mm. Une série de cing fibres polyester sont étssavec des diamétres équivalents allants
de 10 & 30 umT@bleau 111.])

Tableau Ill.1 — Liste des diameétres équivalentdesttitres des fibres utilisées

Fibre A B C D E
Titreexp (dTex) 8,6 6,0 3,0 1,5 1,3
Diametrey, (Lm) 28,2 23,6 16,5 11,5 10,9
Ecart-Type (um) 2,3 2,0 1,5 1 0,9
CV (%) 8,1 8,47 9,09 8,69 8,26
Titremeo (dTex) 6,7 5,0 3,3 1,5 0,9
Diametrenso (LM) 24,9 21,47 17,4 11,8 9,1
Ecart relatifinsosex (%0) 11,7 9,0 5,2 2,6 16,5

Les valeurs sont mesurées conformément a la méthanlescopique décrite dans le chapitre
2 avec 100 mesures. Les diametres mesurés expéaisrapnt sont Iégerement plus éleves
gue le diametre théorique retrouvé a partir due t{ttonnée fabricant) avec des variations
pouvant aller de 2,6 a 16,5% par rapport aux denfaenies par le fabricant. Cependant, la
courbe de distribution du diametre des fibres, apear exemple celle de la fibre A
représentée sur Eigure 11l.1, nous montre une distribution se rapprochant dloheormale
avec un coefficient de variation de 8,1%, plus l&aiue pour les produits meltblown. De
fagon générale, toutes les fibres présentées onbeifficient de variation plus faible que les
produits meltblown avec des valeurs situées ente¢ 8%. En effet, 'un des avantages a
utiliser le procédé voie seche, est de pouvoirsetil des fibres issues de monofilaments
extrudés par filage, plus homogenes en diametreele facon, les produits obtenus au final

auront a priori des propriétés plus homogénes.

3 Données fabricants
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! ! ! ]
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Figure 111.1 - Distribution du diameétre d'une fibRET de 6.7 dTex

Les caractéristiques structurelles des nontisstsnobs sont résumées dang ébleau [11.2

Le nombre associé a chaque lettre correspond asaersurfacique visée au pré-aiguilletage :
1:150 —2: 250 - 3: 350 g/m2. La longueur acique de fibred représente la longueur
totale cumulée de fibres par unité de surface ddiss®. A savoir que plus les fibres seront
fines, plus la longueur surfacique sera importakle est calculée a partir de la relation
suivante :

L=E><1O
T

(111.1)
Avec G, la masse surfacique en g/m7de titre en dTex.

Tableau 1.2 - Caractéristiques structurelles mess des nontissés produits

Masse Diameétre Masse . "y Longueur

fen . o . . , Epaisseur Compacite .
Référencesurfacique visée fibres  surfacique finale 0 surfacique
pm %0

g/m? gm g/m? km/m?
A2 250 28,2+2,3 2168 986 + 21 15,9+0,5 322
B2 250 23621 2206 1050 + 20 15,2+0,2 440
C1 150 16,5+1,4 141 +4 600 £ 20 17,0+ 0,4 427
Cc2 250 16,5+1,4 215+8 884 + 23 17,7+0,8 653
C3 350 16,5+1,4 317 +£12 1280 + 30 179+0,4 961
D1 150 11,5+1,2 134 +6 500 = 10 19,404 893
D2 250 11,5+1,2 210+8 780 £ 32 19,5+0,8 1397
D3 350 11,5+1,2 31411 1090 + 40 20,9+0,8 209
El 150 10,9+0,7 131+4 510+ 10 18,6 +0,5 1456
E2 250 10,9+0,7 207 7 776 £21 19,4+0,4 2302
E3 350 10,9+0,7 309 £ 10 1050 + 30 21,3+0,6 3343

On remarque que la masse surfacique finale edreiffe de la masse surfacique visée, cela

est principalement d0 au procédé d’hydroliage quiavoir tendance a allonger le voile de
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nontissé et donc diminuer la masse surfacique real. fLes écarts-types observés montrent
des échantillons homogénes. Pour les échantillees las fibres A (28,2 um) et B (23,6 um),
il nous a été impossible d’obtenir des masses @qgtfas de 150 et 350 g/m2, car l'uniformité
du voile était trop hétérogéne. Enfin, on note plus les fibres seront fines, plus la longueur

surfacigue sera importante a masse surfaciqueaest

La Figure 111.2 montre des images MEB de quatretiseés produits a 250 g/m2. On observe
gue diminuer le diametre des fibres augmente lguear surfacique car pour une méme
masse surfacique on a plus de surface mais aussingigacité du meédia filtrant car les fibres

s’imbriquent plus entre-elles étant plus fines.

AccV  Spot Magn  Det WD |—| 200 pm
15.0kv 54 100x GSE 100 09mBar JB2B
N

B2: Ghipres = 23.6 um ; Longueur surfamque 440 km/m?2

AccV  Spot Magn Det WD F—— 200-|_|m
15.0kv 54 100x  GSE 86 09 mBar JA2B
X

AccV Spot Magn Det wD 1 200um
150kv 54 100x GSE 100 09mBar JD2B

AccV Spot Magn  Det wD 1 200 ym
150kv54 100x GSE 100 09mBar JC2B

C2: Gipre: = 16.5 pm ; Longueur surfacique = 653 km/m2  D2: Gprec = 11.5 um ; Longueur surfacique = 1397 km/m?

Figure II.2 - Images MEB des structures nontissésc 4 diametres de fibres différents

Les propriétés de filtration sont mesurées aveddac de filtration aérosols solides
(fluorescéine) et le banc de filtration avec aéio#quides (huile de paraffine) décrits dans le

chapitre 2. La perméabilité a I'air est mesuréecdeeperméabilimetre a air décrit dans le
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chapitre 2. L’efficacité et la perméabilité a l'ailépendent fortement de I'épaisseur de
I'échantillon. Ainsi, afin de comparer les diffétenéchantillons, nous avons exprimé les
résultats de filtration par rapport a une unitépdiéseur. Le facteur de correction pour

I'efficacité (¢) est déterminé par I'équation suivante obtenuaréirgle I'équation 1.28 :

p=""0"E) (11.2)

YA

L’efficacité corrigée (E*) est obtenue en rempladarvaleur deg dans I'équation 1.28 :

E* =1-expF¢x1) (111.3)

Pour la perméabilité a I'air, la correction est giement effectuée en divisant le résultat

expérimental par la valeur de I'épaisseur en mnfazorément a la loi de Darcy (1.6).

.1.1.2.

Diametre des fibres :

Résultats et discussions

Les propriétés de filtration obtenues sont résurdées IeTableau 111.3

Tableau 1.3 - Propriétés de filtration des échidlohs

Loz E*fuorescéine E* paraffine Perméabilité a l'air*
Référence % p% m2/s
A2 12,50 + 0,14 3,35+0.04 1691 + 77
B2 28,41 + 3,54 3,15+ 0.39 1499 + 107
C1 28,60 £ 4,24 7,87 +1.17 779 £ 81
C2 45,39 + 5,08 7,88 +0.93 662 + 32
C3 56,29 + 3,67 8,94 + 0.58 663 + 34
D1 66,65 + 2,01 24,31 +£0.73 264 + 28
D2 70,99 £+ 6,42 23,79 £ 0.55 257 £ 19
D3 73,76 £ 2,88 26,02 £1.02 194 +7
El 70,15+ 9,49 34,33+ 4.64 185+ 17
E2 83,09+ 2,13 36,03 £ 0.81 172 £ 3
E3 83,97 £1,26 36,57 £ 0.55 131 +8

Les valeurs d’efficacité, qu’elles soient obtensesl’aérosol solide ou liquide, couvrent une
large gamme, allant de 12,50 a 84% pour la fluéiescet 3,15 a 36,57% pour I'huile de
paraffine. De méme, la perméabilité a l'air varee IB1 a 1691 I/m?/s selon le diametre de

fibre utilisé. Les écarts-types semblent plus ingus avec le banc de test d'efficacité
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aerosol solide que liquide sirement a cause du reomd® manipulations supplémentaires

induisant des incertitudes de mesures plus grandes.

La Figure 111.3 montre l'efficacité de filtrationocrigée en fonction de la perméabilité a I'air
pour tous les échantillons développés.

On voit que la perméabilité a I'air varie inversera l'efficacité, ce qui reste cohérent avec
la littérature [2, 3]. La tendance est trés margpeer le cas de la mesure avec I'huile de
paraffine tandis qu'avec la fluorescéine, il apftarsotamment dans le cas des fibres de 16,5
Km que pour une méme perméabilité a I'air, on araedéleure efficacité. Cela peut étre dd
aux eécart-types de la mesure ou encore a des caggpddferentes entre ces échantillons.
Les valeurs defficacité sont plus faibles pouréfasol liquide que solide, cela peut
s’expliquer par le fait que les vitesses de filmatutilisées étaient différentes, plus faibles
dans le cas de I'aérosol solide mais aussi palaleétre moyen des particules et enfin par la

nature de la particule, plus pénétrante lorsquésidiquide.

90% -

Diametre des fibres

— 028.2pum <23.6 um
X
< 60% -
3 60% A165um 0115 um
2 X10.9 um
S}
o
e
S
S 30% -
e
wm
—f
0% T T T T T 1
0 300 600 900 1200 1500 1800

Perméabilité a I'air corrigée (Ls *m™)
Figure II1.3 - Efficacité corrigée en fonction de perméabilité a I'air corrigée. En noir, les
résultats avec I'huile de paraffine et en blancrésultats avec la fluorescéine.

Sur laFigure 1.4, est représentée l'efficacité corrigée en fonctienla longueur surfacique
de fibres pour les deux bancs de tests. De facoargke, I'efficacité de filtration augmente
lorsque la finesse des fibres diminue quelque lsétosol utilisé, comme nous avions vu
dans la littérature [4]. En effet, on a plus ded#donc le flux d’air transportant des particules
va rencontrer plus de fibres et augmentera la fibtéad’'impact de ces dernieres.
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Il est intéressant de montrer que dans les deyxpea®xemple entre la fibre 16,5 et 11,5 um
pour une méme longueur surfacique, la seconde anailkeure efficacité de filtration. Cela

peut s’expliquer par des valeurs de compacité raiffiées.

100% -+

H28,2um 23,6 um
Al165um @11,5pum
X 10,9 pm

Paraffine

75% ~

50% ~

Efficacité

Fluorescéine

25% ~

O% T T T 1
0 600 1200 1800 2400 3000 3600
Longueur de fibre surfacique (km/m2)

Figure IIl.4 - Efficacité corrigée en fonction d& longueur surfacique de fibres. En noir les
résultats d'efficacité avec I'huile de paraffineegtblanc les résultats d'efficacité avec la
fluorescéine.

La Figure IIl.5 présente les résultats de perméabilité a lairigée en fonction de la
longueur surfacique de fibres. Il semble que phludihesse des fibres diminue, plus la

perméabilité a I'air augmente, conformément attarkture [5, 6].

Cependant on remarque, pour la série de finesdébiea 10,9 um, que l'on a la méme
perméabilité a I'air pour des différentes longuesmsfaciques de fibres. C’est donc que le

parametre diametre de fibres n’est pas le seukavienir dans le mécanisme d’écoulement du

fluide au travers du milieu poreux qu’est le nogdis
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1800 EP

1500 - <} OFibre A (28,2 um)

< Fibre B (23,6 pm)
AFibre C (16,5 pm)
OFibre D (11,5 um)
X Fibre E (10,9 pm)

1200 ~

900 -

600 -

300 -

Perméabilité a I'air corrigée (I/m2/s)
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Figure II1.5 - Perméabilité a I'air corrigée en fotion de la longueur surfacique de fibres.
Compaciteé :

La Figure 111.6 présente les résultats d’'efficacitgrigée pour les deux essais d’efficacité de
filtration en fonction de la compacité avec unigeeiles fibres de diametres 10,9 — 11,5 et
16,5 um. Si I'on regarde I'évolution des propriésédre chaque classe de diametre de fibres,
on s’apercoit que I'efficacité varie trés peu. Eete mis a part pour le diamétre 16,5 um dans
'essai de fluorescéine, l'efficacité n'augmenteedres faiblement pour les cing classes de
diamétre. On peut se demander si la variation dgpegité entre chaque gamme de diameétre
est suffisante pour remarquer un quelconque ebBet.méme la variabilité des résultats
montrés par les différents écart-types rend la losian difficile. Cependant, ce résultat est
similaire aux travaux de Lamb et al. [4] qui onit farier la compacité de 5 a 20% pour une
méme catégorie d’échantillons. lls ont observé amgmentation d’efficacité pour une
compacité comprise entre 5 et 15% de compacitédéda-de 15% de compacité, ils ont
observé une allure asymptotique de l'efficacité tramt un plateau. Il semble donc que

I'efficacité soit indépendante de la compacité dipd’'un certain seuil.
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Figure II1.6 - Influence de la compacité sur I'etcité de filtration corrigée. En noir les
essais sur l'aérosol de paraffine. En blanc lesisssur I'aérosol de fluorescéine.

Une autre hypothése, pourrait-étre qu’a partir d'wertaine compacité, on ait atteint un

empilement maximal de fibres pour lequel I'effidaéan’augmente plus.

Une question ouverte serait de savoir quelle effidacité lorsque la compacité est proche de
0 sachant que les fibres seraient toutes sépardeseincapable de capturer des particules et
de l'autre cbté, quelle serait I'efficacité si langpacité tend vers l'infini, a savoir avec une

épaisseur infinie ou les particules seraient inbkgsade quitter la structure ?

Sur la Figure 111.7 qui présente la perméabilitéaa corrigée en fonction de la compacité de
la structure. Celle-ci montre une tendance inveise. effet, on remarque que le fait
d’augmenter la compacité diminue fortement le rapperméabilité a I'air. La relation entre
perméabilité a I'air et compacité est donc plugiénte qu’entre compacité et efficacité. Ces
conclusions rejoignent les résultats de nombreteuas [2, 7, 8] ainsi que les équations 1.6 et

.7 qui montraient une relation entre la perte ldarge et la compacité.
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Figure II.7 - Influence de la compacité sur la pe¥abilité a I'air ramenée par unité de
diamétre de fibres.

Nous voyons avec cette premiere étude l'influenes darametres diameétre de fibres et
compacité sur les propriétés de filtration. Lorstpieliametre de fibres diminue, I'efficacité
augmente et inversement, la perméabilité a I'aminue. Exprimer l'efficacité et la
perméabilité a I'air en fonction de la longueurfaaique des fibres (rare dans la littérature)
nous permet de supprimer les effets de la masacgre, différente a chaque échantillon.

Nous avons montré que lorsque la compacité augmlenperméabilité a I'air diminue et que

la compacité joue un réle relativement moins imgatrtsur I'efficacité par rapport a la
longueur surfacique de fibres dans la zone obsantre 16 et 21%. On comprend a partir de
ce moment qu’il nous faudra maintenir une compacitsez faible pour gagner en
perméabilité a I'air. Cette premiére étude nousissiapermis de poser des références de base

utiles pour des moyens de comparaison sur dessfatimantillons plus complexes.

Les essais suivants portent sur l'utilisation deres permettant de descendre en finesse
jusqu’a 4 microns et d’observer le comportementpegpriétés de filtration sous la barre des
10 microns. Nous proposons donc de passer de langanes microfibres aux sub-
microfibres.
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[11.1.2. Etudes sur des fibres spéciales de type « segmestee

Dans le chapitre 2, nous avons mis en ceuvre degistes utilisant des fibres segmentées ou
Pie-Wedge en anglais (PW). L'objectif était d’obteies diametres de fibres inférieurs a 10
pKm sur notre procédeé de fabrication cardage/hyatyelpour des applications en filtration de
I'air. A l'aide de ces échantillons, nous pouvoraimenant vérifier si les comportements des
propriétés de filtration observées sur des fibrésraniques (10 — 30 um) sont identiques
entre 4 et 10 um. Nous ferons la méme étude avaanipacité.

1.1.2.1. Matériel et méthodes :

Les nontissés sont développés sur la ligne carpgéfaré-aiguilleté/hydrolié présentée dans
le chapitre 2. La masse surfacigue visée en sdetipré-aiguilletage est de 160 g/m2. Cette
valeur a été retenue suite a une précédente aadesfibres qui avait donnée des valeurs de
perméabilité a I'air trop faible pour des massedasigues supérieures a 200 g/m2. Les
différentes configurations d’hydroliage sont réseméans la partie 11.4 du chapitre 2. Elles
nous ont permis d’obtenir des échantillons couvtar® gamme assez large de compacité et
de diamétre de fibres, notamment en utilisant lagactage sur certains échantillons, signalé

par un « ¢ ». Les caractéristiques structurellésrates sont resumées dans le Tableau 111.4.

Les masses surfaciques sont comprises entre 1580ey/m?2 avec des écart-types faibles

entre chaque échantillon ce qui montre une bonnebgénéité des structures.

Selon la configuration d’hydroliage utilisée, I'égseur sera plus ou moins grande, en restant
comprise entre 0,4 et 1,2 mm. Par ailleurs, le @utgge diminue d’environ 40% a 50%
I'épaisseur, avec par exemple I'échantillon B4V2 passe de 0,95 mm a 0,5 mm apres
compactage. De méme que, pour la masse surfadiegieicart-types d’épaisseur restent
faibles.

Concernant la compacité, on remarque qu’elle se sibtre 10 et 30% ce qui nous permet de
balayer une gamme beaucoup plus large que darasldecla premiere étude sur les fibres
microniques. L'influence du compactage sur I'épatissse retrouve dans l'expression de la
compacité permettant d’obtenir des structures mecdes 30% de compacité.
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Tableau 1.4 - Caractéristiques structurelles attes sur les échantillons 100% pie-wedge

Diametre  Longueur

fex Mas;e Ecart- Epaisseur Ecart- .. Ecart- de fibres  surfacique
Référence surfacique Compacité . )

(g/m?) Type (mm) Type Type de Davies  de fibres

(Hm) (km/m2)
Al 153 2 1,22 0,03 10,01% 0,12% 14,9 688
B2A1 151 2 1,20 0,02 10,02% 0,12% 14,8 696
B3Al 149 3 0,94 0,04 12,63% 0,26% 11,4 1167
B4A2 156 4 0,74 0,03 16,87% 0,68% 6,9 3306
B4A2c 160 6 0,44 0,02 29,36% 1,62% 7,0 3287
B4V2 156 6 0,95 0,05 13,13% 0,31% 7.4 2893
B4v2c 152 5 0,48 0,01 25,26% 0,57% 7,4 2776
C2A1 157 9 0,98 0,04 12,77% 0,56% 10,6 1406
C3A2 158 5 0,76 0,03 16,51% 0,51% 7,5 2846
C3v2 172 4 1,13 0,03 12,19% 0,14% 5,9 5001
C4A2 157 4 0,74 0,02 16,91% 0,37% 6,3 4072
C4A2c 162 5 0,43 0,02 29,97% 1,22% 6,1 4347
C4av2 177 1 1,13 0,02 12,45% 0,16% 57 5507
C4v2c 175 3 0,57 0,02 24,51% 0,51% 4,9 7310
D2A1 150 3 1,04 0,03 11,45% 0,24% 13,3 852
D3A2 150 4 0,77 0,06 15,60% 1,03% 7.9 2430
D3V2 149 2 0,95 0,04 12,48% 0,41% 8,3 2208
D4A2 171 5 0,95 0,04 14,41% 0,27% 5,6 5430
D4A2c 164 3 0,50 0,02 26,12% 0,95% 4,9 6909
D4v2 156 3 1,00 0,03 12,47% 0,22% 6,7 3503
D4V2c 162 1 0,54 0,01 24,16% 0,58% 6,1 4379
E2A2 171 4 0,88 0,02 15,58% 0,41% 5,6 5488
E2A2c 171 3 0,53 0,02 25,75% 0,74% 5.2 6340
E3Al 153 3 0,79 0,02 15,47% 0,34% 7,5 2773
E4Al 178 2 1,04 0,04 13,66% 0,51% 53 6359
E4Alc 149 3 0,41 0,02 28,78% 0,77% 6,6 3443

Le diametre des fibres est calculé en utilisantnhesiéles d’efficacité et de perte de charge,
avec la méthode décrite dans la partie I1.5 du ittea@. Les valeurs sont donc théoriques
mais donnent un ordre d’idée du résultat obtenu.mesure des diamétres au MEB ne
donnerait pas de résultats satisfaisants étantédtmméomeétrie des segments. Nous nous

sommes baseés sur ces mesures, pour calculer lagdlongurfacique de fibres.
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1.1.2.2. Résultats et discussions :

Diametre des fibres :

Tableau III.5 - Propriétés de filtration corrigéebtenues sur les échantillons 100% pie-

wedge.
Perméabi lité
Référence E* paraffine I%r(;a;)ré- a lair* E‘i/?or(te-
I/m2/s

Al 6,02% 0,09% 967 8
B2A1 6,22% 0,30% 965 71
B3A1l 16,12% 0,94% 590 36
B4A2 58,86% 0,44% 169 6
B4A2c 93,39% 1,50% 99 5
B4V2 41,08% 1,58% 217 11
B4V2c 78,31% 2,96% 140 5
C2A1 18,32% 1,09% 453 48
C3A2 51,31% 2,18% 199 17
C3v2 52,99% 0,68% 106 4
C4A2 67,50% 2,02% 134 4
C4A2c 99,29% 0,86% 81 2
C4v2 58,05% 0,31% 94 2
C4vac 98,73% 0,99% 51 1
D2A1 9,54% 0,25% 797 50
D3A2 43,02% 0,42% 251 7
D3V2 31,61% 2,52% 310 15
D4A2 66,99% 0,35% 96 1
D4A2c 99,48% 0,07% 53 3
D4v2 47,20% 0,42% 181 7
D4V2c 90,10% 0,92% 91 2
E2A2 69,04% 1,13% 87 3
E2A2c 98,47% 0,42% 55 2
E3Al 46,76% 0,64% 216 5
E4A1 67,99% 1,06% 77 3
E4Alc 94,91% 2,47% 100 1

Les propriétés de filtration corrigées obtenued sésumees dans le Tableau 111.5. Pour des
raisons de disponibilité d’appareil, seul les rigslpour le test avec I'aérosol liquide ont été

réalisés.

L’efficacité de filtration obtenue nous permet papport aux fibres microniques d’obtenir des
valeurs beaucoup plus élevées notamment graceiamnetles de fibres plus petits. De méme
la gamme de filtration est plus grande, elle vdee6% a 99%. Les écart-types obtenus nous

confirment que les structures sont homogeénes.

La perméabilité a I'air varie d’environ 50 a 100®3/s avec des écarts-types eux aussi faibles

confirmant ’lhomogénéité des structures.
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Que ce soit pour l'efficacité de filtration ou l&rméabilité a I'air, le compactage semble
modifier ces propriétés de fagon importante papodpa un échantillon non compacté. Cet
aspect sera donc étudié.

La Figure 111.8 présente I'efficacité corrigée emétion de la longueur surfacique de fibres.
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Efficacité de filtration corrigée (%)

Figure 111.8 - Efficacité corrigée en fonction de longueur surfacique de fibres.

Comme pour I'étude précédente, l'efficacité derdiibn augmente quand la longueur
surfacigue de fibres augmente. La tendance esi-migagique entre échantillons compactés
et non-compactés. On voit tout de méme des diggagittre les échantillons, qui par moment
ont une longueur surfacique identique mais uneaiié difféerente (par exemple dans les
produits non compactés). Cela confirme ce que awims observé dans la mise en ceuvre de
ces fibres, c'est-a-dire que selon le procédé liéctdion, les propriétés de filtration finales

s’en retrouvent modifiées.

Une autre remarque concerne le compactage des tdéloman En effet, pour une méme
longueur surfacique de fibres, le compactage autgmiefficacité de filtration d’environ
30%.

Sur laFigure 111.9 est représentée la permeéabilité a l'air corrigédoaction de la longueur

surfacique de fibres.
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Figure 111.9 - Perméabilité a I'air corrigée en fotion de la longueur surfacique des fibres.

On observe que la majorité des points passe paosuebe de tendance que les échantillons
soient compactés ou non. En effet, les longueurla@ques sont obtenues a partir d’'un
diameétre théorique, ce qui explique la corrélatinservée sur cette figure. Néanmoins, la
tendance observée confirme les résultats de laiprerétude ainsi que ceux de la littérature
[5, 6].

Inversement a I'efficacité de filtration, il semlijae le compactage diminue la perméabilité a
I'air et ce dans certains cas, pour des longueerBbdes surfaciques identiques. Ce résultat
est logique puisque nous avions observé via lardituire [2, 3] et I'étude sur les fibres

microniques que l'efficacité de filtration varieversement a la perméabilité a I'air.

Compacité :

La Figure 111.10 présente les résultats d'efficdabrrigée en fonction de la compacité.

La tendance est beaucoup plus difficile a integordin effet, I'efficacité de filtration est plus
élevée avec les produits compactés que les prodaitscompactés. Pourtant on remarque
dans de nombreux cas que pour une méme compdefficakité de filtration peut étre
différente. On peut expliquer ce résultat par rapao procédeé de fabrication qui differe entre
chaque échantillon et qui comme on I'a vu danshipire 2 permet d’obtenir des propriétés

de filtration différentes malgré des compacitédomgueurs surfaciques de fibres identiques.
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La tendance tracée sur ce graphique n’est pasrappsler les travaux de Lamb et al. [4] qui
font apparaitre une zone de compacité pour lagufécacité varie trés vite (ici zone de 10
a 18%) et une zone de compacité pour laquelldjdafité varie treés peu (ici zone de 25 a
30%). L'existence d'un plateau a partir d’'une deda compacité expliquerait que
'arrangement fibreux, suite a un compactage, réssuplus a augmenter la capture de
particules.
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Figure I11.10 - Influence de la compacité sur liedicité de filtration corrigée.

La perméabilité a I'air corrigée en fonction dedampacité est représentée sur la Figure
1.11.

On observe une tendance inverse a celle de I'effe@u nous pouvons tirer des conclusions
identiques. A savoir tout d’abord que la tendanstebeaucoup moins évidente que dans la
premiere étude ou beaucoup de points passaiend gaurbe de tendance. Encore une fois,
les difféerents parametres d’hydroliage utilisés veel expliquer des perméabilités a l'air
différentes pour une méme compacité. lls jouentdl@ important dans I'organisation de la

structure du nontissé comme par exemple la digtoibules pores.

Une premiere zone de 10 a 18% de compacité, camdspt aux échantillons non-compactés
montre une diminution tres rapide de la perméa&bdit'air. La seconde zone, de 25 a 30% de
compacité, nous montre un plateau ou au moins weTée beaucoup moins forte de
perméabilité a 'air. A nouveau, il semble gu’'atpad’'un certain point, le compactage des

fibores empéche I'écoulement de I'air et expligusdaonde partie de la courbe.
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Figure 111.11 - Influence de la compacité sur lapeabilité a I'air corrigée.

Cette étude sur les fibres segmentées nous margrkes| relations entre diameétre des fibres et
compacité sont quasi-identiques avec celles idéasifsur des fibres plus grosses. Lorsque la
longueur surfacique des fibres augmente, I'effiigade filtration augmente au détriment de la
perméabilité¢ a lI'air. De méme, lorsque la compacitigmente, l'efficacité de filtration
augmente et inversement la perméabilité a l'airigiia. Cependant la mise en ceuvre,
notamment lors de I'hydroliage, montre des disparin fonction du type de configuration
utilisée et nous confirme que I'étape de fabricatest un moment clef dans la réalisation

d’une structure filtrante.

La partie suivante traite de I'étude des fibre®biposantes segmentées creuses.

[11.1.3. Etude sur des fibres spéciales de type « segmentéesuses »

Cette étude, identique a celle sur les pie-wedgksaudes fibres segmentées creuses ou
Hollow Pie-Wedge en anglais (HPW). Seule la nates polyméres et le diamétre des
segments sont différents des précédentes. En dfles sont composées de PP et de
Polyéthyléne (PE), hydrophobes, rendant un peudiftisile I'hydroliage. Le diamétre final

visé est compris entre 5 et 6,5 um, supérieurwd espéré au départ (4 um), da a un diametre

de fibres non-éclatées supérieur a celui fournigéabricant.
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11.1.3.1. Matériel et méthodes

Les nontissés sont développés sur la ligne carpgéfaré-aiguilleté/hydrolié présentée dans
le chapitre 2. La masse surfacique visée en soetipré-aiguilletage est de 120 g/m2. Cette
valeur avait été retenue pour anticiper les valeerperméabilité a I'air pour des fibres de 4
pm. Malheureusement, I'étude compléte sur la fities révélera un diametre plus élevé. Les
différentes configurations d’hydroliage sont résemdans la partie 11.4.2. du chapitre 2. Elles
nous ont permis d’obtenir des échantillons couvrtarg gamme assez large de compacité et
de diamétre de fibres simplement en faisant vdeercaractéristiques d’hydroliage. Nous
avons délibérément choisi de ne pas compacter peumpas obtenir des valeurs de
perméabilité a I'air trop faibles. Les caractéqags structurelles obtenues sont résumées dans
le Tableau I11.6.

Tableau I11.6 - Caractéristiques structurelles aties sur les échantillons 100% HPW.

Diamétre  Longueur

fex Mas;e Ecart- Epaisseur Ecart- Compacité Ecart- de fibres  surfacique
Référence surfacique o Type . .

(g/m?) Type (mm) Type (%) (%) de Davies  de fibres

(Hm) (km/m2)
Al 104 7 0,90 0,01 12,43 0,15 14,2 700
A2 106 5 0,72 0,04 15,84 0,51 8,6 1976
A3 105 3 0,71 0,03 15,89 0,65 7,7 2466
Ad 110 6 0,79 0,04 14,96 0,40 7,2 2907
B2 103 6 0,81 0,03 13,76 0,24 9,2 1663
B3 108 3 0,87 0,08 13,32 0,68 8,3 2159
B4 108 3 0,85 0,03 13,67 0,35 7.8 2464
C2 109 3 0,71 0,03 16,70 0,95 7,7 2543
C3 112 1 0,72 0,04 16,90 0,47 7,1 3069
Cc4 112 2 0,71 0,06 16,90 0,83 6,7 3418
D2 104 2 0,79 0,06 14,30 0,82 8,5 1973
D3 106 7 0,78 0,03 14,71 0,38 7.8 2383
D4 108 2 0,83 0,03 13,98 0,34 7,1 2932

Les masses surfaciques obtenues sont entre 1000et/in? avec des écart-types faibles

montrant une homogénéité de la structure.

Les épaisseurs sont comprises entre 0,7 et 0,9 omm @hns une fenétre assez restreinte par

rapport aux échantillons pie-wedge et avec des-&gaes eux aussi faibles.

Les compacités varient de 12 a 17%, donc dans ameng moins large que dans I'étude des
pie-wedge. C’est notamment di au fait de ne pas asmpacté les échantillons. Par contre
les écart-types obtenus sont beaucoup plus imgsntge sur les échantillons pie-wedge.
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Comme précédemment, le diametre des fibres eshwlateec la relation de Davies qui nous

permet ensuite de calculer la longueur surfacicsefitbres.

111.1.3.2. Résultats et discussions

Diametre des fibres :

Les propriétés de filtration corrigées obtenued sésumées dans le Tableau IIl.7. Pour des
raisons de disponibilité d’appareillage, seul Isttavec l'aérosol liquide a été réalisé.
L’efficacité de filtration est mesurée sur des éditlans sans charges électrostatiques afin de

ne pas brouiller les résultats de I'étude.

Tableau III.7 - Propriétés de filtration corrigé@sur les échantillons 100% HPW.

Ecart- Perméabilité

Référence E*pzra“‘“e Type alair* Ecart-

(%) (%) Um?ls Type
Al 7,09 0,15 916 9
A2 37,22 0,51 355 7
A3 46,37 0,65 300 3
A4 50,21 0,40 228 2
B2 26,75 0,24 450 16
B3 33,21 0,68 329 22
B4 39,98 0,35 299 9
Cc2 47,16 0,95 262 5
C3 56,46 0,47 211 8
C4 61,71 0,83 188 6
D2 33,81 0,82 391 7
D3 41,92 0,38 311 7
D4 47,08 0,34 262 8

L’efficacité de filtration varie de 7 a 62% et larméabilité a I'air de 190 a 900 I/m?/s. Les
écart-types obtenus montrent une bonne homogéieilz structure avec cependant pour B2

et B3 des écart-types de permeéabilité a l'air plesés que les autres.

La Figure 111.12 présente l'influence de la longusurfacique des fibres sur I'efficacité de
filtration.

La conclusion est identique aux deux études prétésggelorsque I'on augmente la longueur
surfacique des fibres, l'efficacité de filtratiomgmente. Pourtant, la tendance est ici plutot

linéaire comparée aux tendances plus « logarithesigudes fibres microniques et pie-wedge.
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On note que pour une méme longueur surfaciqudickeité de filtration peut étre différente.
Encore une fois, les parametres d’hydroliage maohtgeie 'on peut obtenir des propriétés
différentes.
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Figure I11.12 - Efficacité de filtration corrigéenefonction de la longueur surfacique de fibres.

Concernant la perméabilité a l'aifigure 111.13), l'utilisation des modeles d’efficacité et de
perte de charge pour prédire le diamétre des fixphque que la majorité des points passent
par la courbe de tendance. Le résultat reste dismtique aux études précédentes, a savoir

gue plus on augmente la longueur surfacique dedjlplus la perméabilité a I'air diminue.

Compacité :

La Figure 111.14 présente I'influence de la compaaur I'efficacité de filtration corrigée.

On voit qu'il est difficile d’établir une relatioantre compacité et efficacité de filtration pour
cet exemple. En effet, dans de nombreux cas, paer rméme compacité, nous avons
différents résultats d'efficacité. De plus, avecs decart-types éleves il est difficile de
conclure. Par contre si on relie les points comadants a 2, 3 ou 4 passages d’hydroliage on
peut vérifier une tendance observée dans la littéraet dans les études précédentes [4]. La
différence entre chaque échantillon d’'une méme igordtion peut donc provenir d’un

éclatement de fibres différent en fonction du naenibe passages.

162



Chapitre 11l — Etude des relations propriétés/stmes

1000 ~

@ Configuration A
750 - ¢ Configuration B
A Configuration C
@ Configuration D

500 +

250 -

Perméabilité a I'air corrigée (I/m2/s)

O T T T
0 1000 2000 3000 4000
Longueur surfacique de fibres (km/m2)

Figure I11.13 - Perméabilité a I'air corrigée enrotion de la longueur surfacique de fibres.
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Figure 111.14 - Influence de la compacité sur liedicité de filtration corrigée.

On a une zone entre 12 et 15% ou l'efficacité augemeapidement puis pour des compacités
entre 15 et 17%, lefficacité augmente beaucoupnmaiite. Nous revenons donc a la
conclusion gu’a partir d’'une certaine compacitéfédente en fonction des échantillons),

'empilement des fibres n’améliore plus de facangicative la capture des particules.

Pour le cas de la perméabilité a l'akigure Ill.15), quand la compacité augmente, la
perméabilité¢ a l'air diminue. La tendance est samd a la littérature et aux eétudes

précédentes, avec un peu plus de disparités, peudes aux écart-types de compacite.
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Figure 111.15 - Influence de la compacité sur lapeabilité a I'air corrigée.

On remarque gu’'a partir de 14% de compacité, lévoh de la perméabilité a I'air est
beaucoup moins rapide. L’empilement des fibres emp&écoulement de I'air.

Les conclusions sur les relations finesse desdibmmpacité sont les mémes que pour les

études précédentes, sur les fibres microniquas é¢s fibres segmentées.

[11.1.4. Conclusion générale sur I'influence du diamétre defibres et de
la compacité

Avec le développement de plus d'une centaine di#dlens composés de fibres de diamétre
compris entre 30 a 4 um et possédant des compaeitist de 10 a 30 % nous avons pu
mettre en évidence I'importance des critéres longaarfacique de fibres et compacité sur les
propriétés de filtration. Le paramétre longueurfaique des fibres semble étre le plus
influant sur l'efficacité et la perméabilité a Faiar les tendances sont trés marquées. Quand
la longueur surfacique de fibres augmente, l'effiigaaugmente et la perméabilité a l'air
diminue Eigure 111.16). Pour l'efficacité, on remarque une tendancedirgjusqu’a 4000
km/m2 et une efficacité avoisinant les 60%. Ensilisemblerait que cette tendance fléchisse
avec sUrement un comportement asymptotigue au dkd4a7000 km/m2. Le compactage
améliore l'efficacité, au détriment de la permégébid I'air pour une méme longueur de fibres

surfacique.
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Figure I11.16 - Efficacité et perméabilité a I'aporrigées en fonction de la longueur
surfacique de fibres.

Pour le paramétre compacite, visible sufigure 111.17, une tendance globale apparait que ce
soit pour l'efficacité ou la perméabilité a I'aPlus la compacité augmente, plus I'efficacité
de filtration augmente et inversement, la perméakil I'air diminue. Dans les deux cas, deux
zones apparaissent: de 9 a 19% de compacité, des propriétés évoluent de facon
considérable. Ensuite, apres 19% de compacitéglliéen des propriétés est moins marquée.
Nous avons conclu qu’a partir d’'un certain compgetau empilement de fibres, I'écoulement

de I'air et le captage des particules est plusolit

Pour de nombreux échantillons, une méme compaeitdomne pas la méme propriété de
filtration et inversement, pour une méme propra@diltration, nous n’obtenons pas la méme
compacité. Cela nous indique que d’autres paraséfabrication, longueur surfacique de

fibres etc.) influencent ces propriétés.

On remarque que selon le type de fibres utilisées, comportements sont légérement
différents. Le diametre ou encore la géométriefitbess sont différents. Dans le cas des fibres
microniques, les fibres sont cylindriques alors goer les fibres pie-wedge, les segments

sont de forme triangulaire et pour les hollow piedge , les segments sont de forme ovoide.

C’est I'aspect qui sera traité dans la prochaingiggaavec des fibres de forme de section
spéciale pour lesquelles nous étudierons I'infleesiar les propriétés de filtration et tenterons

de conclure sur leur utilité.
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Figure II1.17 - Efficacité et perméabilité a I'agorrigées en fonction de la compacité.
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[11.2. Influence de la forme de section des fibres

Les géométries particulieres de section de fibezmpttent d’augmenter la surface spécifique
sans augmenter le diameétre équivalent en microma @ermet, en théorie, d’avoir des
structures plus ouvertes, donc plus perméablesiratéut en ayant des surfaces de contacts
avec l'air aussi importantes qu’avec des fibres filnes [4, 9]. Nous allons tenter de vérifier

ces résultats avec l'utilisation de fibres a fomheesection particuliére

[11.2.1. Matériels et méthodes

Les nontissés sont développés sur la méme ligndeguessais précédents. Le grammage en
sortie de pré-aiguilletage est fixé a 250 g/m2 pgous les échantillons. Pour I'hydroliage, le
pré-mouillage est a 2 bars, et on consolide stada supérieure a 95 bars et la face inférieure
a 175 bars. Le four est réglé sur 160 °C et le @mtgur sur 100°C. Les fibres utilisées sont
les suivantes : « U », « Y », « X » en PET de Z@xd et la fibre « 4ADG » (Multilobée) en
PET de 6.7 dTex et une fibre circulaire de réféeethe 2.2 dTex en PET (cf. Chapitre 2). La
fibre 4DG est une fibre spécialement congue ilqpalques années pour d'offrir les propriétés
d’'une fibre fine en termes de surface spécifique ém ayant les caractéristiques d’une fibre
de diametre plus élevé. Les fibres U, X et Y n'étpas frisées, elles seront utilisées en

mélange avec une fibre de 1,5 dTex en PET afirodeqar les carder.

Le Tableau 111.8 résume les différents mélangeksét dans le cadre de cette étude. Il nous
fallait un minimum de 60% de fibres PET frisées afientrainer suffisamment de fibres non
frisées pour éviter le bourrage au niveau de ldecdr’échantillon 100% PET 0,9 dTex nous
permettra de comparer les résultats avec un édbardont on connait toutes les propriétés et

qui est de forme de section circulaire.

* La forme de leur section est donnée par la letiides caractérise : U, X ou Y.
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Tableau I11.8 - Mélanges réalisés dans le cadrd'@ede sur la géométrie des fibres

SA SB SC SD A2 E2 DGA
PET 1,5 dTex 60% 60% 60% 60%

Fibre 4DG 100%
Fibre U 40%
Fibre X 40%
Fibre Y 40%
Fibre O (2,2 dTex) 40%
PET 0,9 dTex 100%
PET 6,7 dTex 100%

Pour caractériser la géométrie des fibres, nownalexprimer un facteur de forme [10],
propre a chaque fibre :

Périmetreyqion

) \/4x77'x AireSection (”I'4)

Les caractéristiques structurelles des échantibons resumées dans le Tableau 111.9.

Comme on pouvait s’y attendre, le facteur de fodada fibre 4DG est le plus élevé, suivi de
celui de la fibre U. Les fibres X et Y ne semblpas apporter beaucoup plus de surface car le
facteur de forme est proche de 1. Quand on comfemelongueurs surfaciques, bien
évidement I'échantillon avec la fibre de 0,9 dTessede le plus de fibres tandis que les deux

échantillons 4DG et 6,7 dTex ont moins de fibrasyraté de surface.

On s’apercoit que les nontissés ont tous une nasg$acique équivalente excepté le 100%
4DG. Par allleurs cet échantillon, malgré sa masséacique élevée, posséde une faible
épaisseur ce qui a pour conséquence une compacitélpvée que I'échantillon 100% 6,7

dTex.
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Tableau I11.9 - Caractéristiques structurelles demtissés développés a partir de fibres a
forme de section particuliéres

Masse , Longueur
fex : Epaisseur . Facteur de :
Référence  surfacique Compacité surfacique
(mm) forme
(g/m2) (m/m2)
SA 201 0,80 18,34% 1,17 1131638
SB 217 0,86 18,20% 1,48 1218196
SC 216 0,93 16,87% 1,10 1211811
SD 216 0,89 17,50% 1,00 1212520
DGA 242 0,95 18,54% 2,77 361923
A2 216 0,98 15,97% 1,00 322388
E2 207 0,74 20,27% 1,00 2300000

[11.2.2. Résultats et discussions

Les résultats des propriétés de filtration somatisbles dans le Tableau 111.10.

Tableau 111.10 — Propriétés de filtration des échidlons a géométrie spéciale

Perméabilité a Efficacité

Référence I'air corrigée corrigée
(I/m2/s) (Paraffine)

SA 452 9.28%
SB 328 12.28%
SC 405 10.83%

SD 415 9.15%

DGA 302 6.10%

A2 1708 3.30%
E2 220 29.30%

Les résultats montrent des efficacités tres faibtgsour des raisons de temps, nous n’avons

pu tester qu’un seul échantillon par référence.

Cependant, on constate des différences d'efficaoté les échantillons SA, SB, SC et SD
qui pourtant ont le méme titre moyen. On constaigsiaune différence entre I'échantillon
4DG et le 100% 6,7 dTex qui a une efficacité pmibl€. Si I'on trace la courbe d’efficacité
en fonction de la perméabilité a I'air (Figure 1B), on constate que I'’échantillon de 4DG ne
suit pas la tendance. Il est certes plus efficamelg 100% 6,7 dTex mais il est six fois moins
perméable a I'air. L'objectif étant d’avoir un mendm de permeéabilité pour un maximum

d’efficacité, cette fibre semble pour I'instant nxem peu d’intérét.
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Figure [11.18 - Efficacité corrigée en fonction theperméabilité a I'air corrigée pour les
échantillons a géométrie spéciale.
Ce résultat peut s’expliquer par une observatioocempe de I'échantillon au MEB qui montre
gue les fibres s’aplatissent ou s’orientent dangléa perpendiculaire au flux d’air, sous
I'effet de la pression des jets d’eau et du conmactCette orientation a pour effet de rendre
plus difficile le passage de I'air au travers dstlaicture [11, 12]. Cette conclusion rejoint les
travaux de Cox et al. [13], qui ont montré pour Iewdélisation de perte de charge avec des
fibres 4DG, qu'il faut considérer I'empilement eaglatissement des fibres dans le plan

perpendiculaire.

o

AccV Spot Magn  Det WD T 200 pm
15.0 kv 5.0 75x BSE 10.2 0.9 mBar JDGA2L

Figure 111.19 — Aplatissement et orientation ddésdis 4DG observées au MEB

La Figure [11.20 montre l'influence du diametre diéses a forme de section particuliéres sur
I'efficacité de filtration corrigée. Comme attenduus le diamétre des fibres est petit, plus
I'efficacité de filtration est importante. Pourtatds échantillons avec les fibres O, X et U et
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les échantillons 4DG et 6,7 dTex, tout en ayantldegueurs surfaciques équivalentes, ont
des efficacités de filtration différentes. Le faotede forme peut expliquer cet écart de
résultat, indépendant de I'épaisseur du matérialu eiamétre des fibres [14]. En effet, nous

pouvons estimer la surface spécifique des fibrgmréir du facteur de forme par la relation

4x TxT
SSipres =@ % ‘/T x BL (111.5)

Avec ¢ le facteur de formeBL la longueur surfacique de fibres en m/m2 et Titte de la
fibre.

suivante :
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Figure 111.20 — Efficacité corrigée en fonction elongueur surfacique

En exprimant le résultat en fonction de ['efficécitie filtration corrigée, on obtient la
tendance présentée suiHigure 111.21. L'utilisation du facteur de forme associé a lagoeur
spécifique des fibres corrige la tendance de lar€i¢jl.20 et montre une certaine dépendance

de I'efficacité de filtration vis-a-vis du factede forme.
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Figure 111.21 - Influence de la surface spécificaue I'efficacité de filtration
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[11.2.3. Conclusion de I'étude

Cette étude a montré qu’utiliser des fibres a géoende section particuliere permet de sortir
des tendances remarquées avec les fibres cylimdriqba 4DG n’apporte pas les

performances attendues par rapport a son facteforehe plus élevé, notamment a cause de
'empilement des fibres et de l'orientation dansplan perpendiculaire qui empéchent la
circulation du flux d’air. La perspective de ceéide serait d'utiliser des mélanges entre
fibres cylindriques et fibres a section particidgmpour éviter ces effets d'imbrication. De

méme, aux vues des efficacités tres faibles, deaiesimilaires avec un aérosol moins

pénétrant seront a faire, afin de valider les repunes pour des efficacités plus élevées.
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111.3. Influence d’un mélange de fibres

Dans la premiére partie de ce chapitre nous soname®s a la conclusion que des fibres
fines nous permettaient d’obtenir une filtrationefimais avec des pertes de charges souvent
trop élevées. D'un autre c6té, les fibres plus sgesn’assurent que trés peu d'efficacité de
filtration mais une perméabilité & l'air tres élevéDans le but d’obtenir le meilleur
compromis entre efficacité et perméabilité a I'aous recherchons I'existence d’un effet de
synergie entre un meélange de fibres fines et figresses. Comme dans la premiére partie du
chapitre, nous allons tout d’abord nous intéresser fibres circulaires microniques afin de
tirer des conclusions simples et d’évaluer l'intgrér la suite dans des mélanges avec des

fibres plus exotiques.

[11.3.1. Meélanges de finesses de fibres circulaires microrugs

L’objectif de cette étude est donc de vérifier dsts de synergie entre des mélanges intimes
de finesses de fibres au travers des propriétéiitdgion. L'avantage de développer nos
échantillons sur des procédés voie séche nous paenetaliser les mélanges intimes de
fibres, qui sont impossibles sur des lignes spunri@s mélanges nous permettent au final
d’observer des distributions de diametres de fideetype bimodales suivant chacune une loi

normale comme montré dans la Figure 111.22 poumdtange 0.9/6.7 dTex.

Densité
[=}
L]

OD5JI7Z e
0 . . L
10 15 20 25 30
Diamétre des fibres (um)

Figure 111.22 - Distribution bimodale pour un mélga intime 0.9/6.7 dTex.
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1.3.1.1. Matériel et méthodes

Les nontissés sont développés sur la ligne carpgéfaré-aiguilleté/hydrolié, présentée dans
le chapitre 2. Le grammage visé en sortie de meHdetage est de 250 g/m2. Concernant
I’hydroliage, le pré-mouillage est a 2 bars et onsolide sur la face supérieure a 95 bars et la
face inférieure a 175 bars. Le four utilisé pourhas la matiére est réglé sur 160°C et on
utilise un compacteur, constitué de deux cylindrkauffants a 100°C, en dessous de la
température de fusion du polymere, afin d’obtemnie épaisseur d’environ 1mm. Le Tableau
l11.11 présente les différents types de mélangksefés. L'objectif était de viser un diametre
moyen proche de deux références C2 et D2 issuks mtemiere série d’essais sur les fibres
microniques, 11,5 um (fibres 1,5 dTex) et 16,5 fibrds de 3,3 dTex).

Tableau Ill.11 - Proportions massiques des mélanges

Diametre fibres (um) AE (C2) LE (C2) AE (D2) LE (P2

28.2 (A) 85% 45%
10.9 (E) 15% 23% 55% 58%
45.1 (L) 77% 42%

Le Tableau Ill.12 présente les caractéristiquagsirelles obtenues sur les mélanges.

Tableau I11.12 - Caractéristiques structurelles aaélanges de fibres et de leurs références

L Longueur Longueur
Diametre Masse . o . .
fex - . ; Epaisseur Compacité surfacique surfacique
Référence Composition  visé surfacique 0 fibre f fib
m g/m? pm Yo ibre fine ibre grosse
H km/m? km/m?
Cc2 16,5 um 215+8 986 +23 17.7+0.8 653

10,9 pm

AE (C2) 16,5 um 246 +9 776 +27 17.0+0.6 410 312
28,2 um
10,9 pm

LE (C2) 16,5 um 214 +3 884 +52 11.6+0.3 548 97
45,1 pm

D2 11,5 um 2108 780+32 19.5+0.8 1397

10,9 pm

AE (D2) 11,5 um 228+6 960 +27 17.2+0.6 1394 154
28,2 um
10,9 pm

LE (D2) 11,5 um 224 +5 1070 +1815.2+ 0.5 1443 56

45,1 pm

La fibre référencée L fait 45,1 um et a été utdismiquement pour le développement des
échantillons. Les proportions affichées dans lel@ablll.11 nous ont permis d’atteindre les

diameétres de fibres moyens équivalents aux réfése@e@ et D2.
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La Figure 1lI1.23 montre des images MEB des échHansl AE(D2) et LE(D2) avec
respectivement des fibres de 6,7 et 17 dTex. Omamgue que les mélanges sont bien intimes
et si 'on regarde les longueurs de fibres surfaes I'échantillon LE semble avoir plus de

fibres fines.

- 54 ".,__' = 4. WP

A .‘"A X N ‘\ f e
AccY Spot Magn  Det WD F————— 200um
15.0kv 5.0 100x  GSE 98 0.9mBar JK2B

AccY  SpotMagn Det WD ———— 200 m
““160kv 50 100« GSE 101 0.9 mBar JH2B
L §

" AE(D2): Mélange 10,9/28,2 um LE(D2): Mélange 10,9/45,1 pm
Longueur surfacique fibres fines = 1394 km/m? Longueur surfacique fibres fines = 1443 km/m?
Longueur surfacique fibres grosses = 154 km/m? Longueur surfacique fibres grosses = 56 km/m2

Figure 111.23 - Images MEB de deux mélanges

11.3.1.2. Résultats et discussions

Les tests de filtrations ont été réalisés avedés< types d’aérosols, liquides et solides. Les
résultats des propriétés de filtration sont résudeiss leTableau 111.13 Les écarts-types
montrent une bonne homogénéité des échantillongp&Xcpeut étre pour I'échantillon

AE(D2) concernant I'essai a la fluorescéine.

La Figure Ill.24 montre la perméabilité a I'air agee pour les différents mélanges et leurs
références. Les nontissés avec la fibre A (28,2 son) plus compacts que ceux comprenant
la fibre L (45,1 um), ce qui explique la meilleyrerméabilité a I'air pour ces derniers. Cette
fibre, plus grosse et donc plus texturée permet’idsérer dans les espaces inter-pores des
fibres fines et ainsi augmenter la porosité etre@rd le diametre moyen des pores, créant par

endroits des zones plus poreuses.
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Tableau I11.13 - Propriétés de filtration des mélgs et de leurs références pour les deux
tests d'efficacité.

Efficacité corrigée Efficacité corrigée Perméabilité a I'air

Références Fluorescéine Paraffine corrigée
% % Ls'm?

C2 45,39 + 5,15 7,88 £ 0,93 662 + 46
AE (C2) 30,78 +2,18 6,39 + 0,45 976 + 60
LE (C2) 46,26 + 2,18 15,22 £ 0,72 2087 + 129

D2 70,99 + 1,66 23,79 + 0,55 257 £9
AE (D2) 58,83+ 9,18 11,08 +1,73 347 + 32
LE (D2) 71,50 £ 1,14 24,13 + 0,25 560 + 36
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16,5 pm 85% - 28,2 um  77% - 45,1 pm

D2 AE(D2)

0%

LE(D2)

100% 55% - 10,9 pm 58% - 10,9 um
11,5 pm 45% - 28,2 pm  42% - 45,1 pm

Figure I11.24 - Perméabilité a I'air et compacit&@slmélanges et de leurs références. Les
histogrammes représentent la permeéabilité a I'ailes points la compacité.

Les Figure 111.25 et Figure 111.26 représententffl@cité de filtration et la longueur

surfacique de fibres fines des mélanges et de Isfésences. L'efficacité, quelque soit

I'aérosol, est plus faible lorsqu’il s’agit des adtillons avec de la fibre A en comparaison

aux références C2 et D2. Par contre, les échamibbvec la fibre L sont plus efficaces que les

témoins. Pourtant leur compacité et permeéabilitéaia sont plus faibles. Cependant, la

longueur surfacique de fibres fines est plus éleeequi peut expliquer le résultat en termes

d’efficacité.
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Ces résultats nous montrent que les mélanges @mitenplus grosse fibre L (45,1 pm) ont
de meilleures propriétés de filtration en termepaeméabilité a l'air et d’'efficacité. Une
explication possible de ces résultats est le potage massique de fibres fines, plus

important pour les mélanges utilisant la fibre L.
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Figure I11.25 - Efficacité de filtration corrigée Baérosol de fluorescéine des mélanges et de
leurs références. Les histogrammes représentdfiteité et les points la longueur

surfacique.
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Figure [11.26 - Efficacité de filtration corrigée Baérosol de paraffine des mélanges et de
leurs références. Les histogrammes représentdfiteité et les points la longueur
surfacique.

177



Chapitre 11l — Etude des relations propriétés/stmes

Si I'on trace la courbe de l'efficacité en fonctide la longueur surfacique de fibres fines,
pour les deux aérosols, on obtient une relatiogale (Figure 111.27). Ce résultat est en
accord avec les travaux de Sakano [15] qui montreetl’efficacité de filtration est linéaire a

la fraction massique de fibres fines ou grosses@isidérant un grammage équivalent a
chaque échantillon.

100% ~

O Mélanges AE
@ Mélanges LE
Références 7@

75% -

Efficacité corrigée (%)

0% - \

0 500 1000 1500 2000 2500
Longueur surfacique de fibres fines (km/mg2)

Figure 111.27 - Influence de la longueur surfacigde fibres fines sur l'efficacité de filtration.
Les ronds sont les résultats pour la fluorescéims. carrés sont les résultats pour la
paraffine.

Cependant pour certains mélanges, les valeursrgétale la tendance linéaire. Il semble
donc que deux populations de fibres ne sont pamsidérer comme indépendantes en termes
de filtration. Des effets de synergie peuvent aVigm comme nous le voyons dans ces
résultats. On retiendra en conclusion que globatefefficacité de filtration est régie par la
qguantité de fibres fines présentes dans le mdttianfi : un minimum de fibres est requis pour
assurer un certain niveau d’efficacité de filtratidca présence de fibres plus grosses

influence la perméabilité a I'air en ouvrant lausture du nontissé et donc en diminuant la
compacité.
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l1l.4. Analyse statistique des resultats

Pour terminer ce chapitre trois, nous souhaitonsd@eer 'effet des parametres structures
étudiés dans ce chapitre ainsi que les effets @ayiarameétres (fabrication, fibres etc.) par
rapport aux propriétés de filtration obtenues expéntalement. Nous allons utiliser I'analyse

statistiqgue par composantes principales ainsi guhégression linéaire multiple.

[11.4.1. Analyse en composante principale

La Figure 111.28 schématise les parameétres d’entrée choisis aimslegupropriétés de sortie

voulues au travers des différentes analyses sfaest

Parameétres fibres :
- Masse volumigue Analyses statistiques :
- Facteur de forme - Analyse en composantep
- % Fibre a (filtrante) principales (ACP)
- % Fibre b (structurante - Reégression linéaire
- Titre fibre a multiple
- Titre fibre k

Parameétres fabrication :
- Compactage
- Orientation lame « V »
- Nombre de rangées
- Pression max eau
- Energie d’hydroliage

Propriétés de sorties :
- Efficacité de filtration
(sans charges)
- Perméabilité a I'air
- Perte de charge

v
v

Parametres structure :

- Longueur surfacique
totale de fibres

- Longueur surfacique de
fibres fines

- Compacité

- Epaisseur

- Masse surfaciqu

Figurelll.28 - Schéma des paramétres d'entrée et deeséutalués

L’analyse par composantes principales (ACP) estsgmtée sur laigure 111.29.

Elle représente la projection sur un repere en daiwensions des facteurs utilisés [16, 17].
On peut déduire plusieurs liens a partir de ce lgege. En ACP normée, les variables
projetées sur chaque plan factoriel se trouveringéidieur d’'un cercle de rayon unité. Plus
une variable est projetée vers le bord du cercieuxnelle est représentée. Par ailleurs, deux

variables bien représentées et proches I'une déd'aont corrélées positivement tandis que
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deux variables qui s’opposent sont corrélées négatnt. Une orthogonalité entre deux
variables traduit I'absence de corrélation linéalkmtons que I’ACP ne mesure que des
corrélations linéaires entre variables. Avant dectae sur I'existence ou l'absence de

relations entre variables, il est donc utile de@spnter des graphes de corrélation.

Tout d’abord, la projection de la perméabilité @irl'est a 'opposé de celle de I'efficacité de
filtration ce qui indique un caractére inverse enmies de propriétés. Nous avions déja

remarqué cela. Il en va de méme pour la perte dagelqui est trés proche de I'efficacité.

En suivant le méme raisonnement, concernant lestgaistiques structurelles, il semble que
les longueurs surfaciques soient les parametrgsllesproches de I'efficacité de filtration et

inversement de la perméabilité a I'air. Cela naigue qu’augmenter la longueur surfacique
fait varier dans le méme sens l'efficacité. La mésmaarque peut étre faite pour I'épaisseur
qui cette fois-ci évolue dans le méme sens quelm@abilité a I'air et donc inversement a
I'efficacité. La compacité et la masse surfaciqoet sleux parameétres plutét orthogonaux aux
deux propriétés de filtration. Il n'y a donc pasaw@rélation linéaire, cependant nous avons
vu lors de nos études que la compacité influereféidacité de filtration et la perméabilité a

I'air. L'autre analyse statistique nous aidera aatore sur ces parametres.
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Figure I11.29 - Analyse par composantes principades différents parameétres
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Les projections des parametres fibres nous confitrgee le pourcentage massique de fibre
fine «a» (filtration) est proche de I'efficacitée filtration. Inversement, la projection du

pourcentage massique de fibre grosse « b » (staiictn) est plus proche de la perméabilité a
I'air. Les projections des titres des fibres a ehtntrent qu’augmenter le titre augmente la
perméabilité a I'air. La projection du facteur aenhe ne permet pas d’identifier une relation

avec les propriétés de filtration.

Les projections des paramétres de fabrication,nmoi@nt I'orientation des lames en « V », le
nombre de passages, le nombre de rangéees et i@rgrécifique d’hydroliage sont assez
proches de lefficacité, ce qui tend a montrer deer effet n'est pas a négliger. Le

compactage a une projection orthogonale a I'effiéaat la perméabilité a I'air.

Cette ACP nous permet, par une méthode statistipugetrouver et de confirmer des

conclusions déja observées.

l11.4.2. Reégression linéaire multiple

La régression linéaire multiple nous permet de riseleune propriété (réponse) a partir de
plusieurs prédicteurs (parametres) a I'aide deficierfits. Elle nous permet aussi de pondérer
chaque facteur au travers des deux propriétésltatifin retenues, la perte de charge et
I'efficacité de filtration [18, 19].

.4.2.1. Régression linéaire multiple sur I'efficacité de firation

Les résultats sont présentés dan3déleau I11.14 La colonne coefficient correspond aux
valeurs de chaque coefficient des prédicteurs (petres) vérifiant la régression de type
linéaire sur la réponse efficacité sans chargesoli@lation de cette équation est représentée
sur laFigure 111.30. Le coefficient R2 proche de 0,98 nous indique lgueégression linéaire
multiple est proche des résultats expérimentauxolserve cependant que quelques points

sortent de la tendance.
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Droite de Henry
(réponse : Perte de charge)
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Figure 111.30 — Droite de corrélation des modeleii¢acité et Perte de charge obtenus a
partir de la régression linéaire multiple.

Les difféerents parametres (ou prédicteurs) du Eabl#.14 sont classés par valeur absolue de
T. C’est la valeur qui caractérise 'effet d’'un gicteur. Plus sa valeur absolue sera élevée,
plus l'influence du prédicteur dans le modele derportant. Grace a T on peut pondérer

I'effet des différents prédicteurs.

Tableau 111.14 - Résultats de la régression linéainultiple pour I'efficacité de filtration

Prédicteurs Coefficient ZCtTyPe 4 b-

Coefficient value
Longueur surfacique de fibres totale 1,47E-04 1,28E-05 11,46 0%
Compacité 3,43E+00 5,27E-01 6,50 0%
Longueur surfacique de fibres fines -5,17E-05 1,16E-05 -4,46 0%
Epaisseur 3,77E-01  9,29E-02 4,06 0%
Masse surfacique -1,42E-03  3,72E-04 -3,82 0%
Masse volumique 2,37E-04 8,93E-05 2,65 1%
% fibre A 8,75E-02  4,81E-02 1,82 7%
Compactage -6,71E-02 4,30E-02 -1,56 12%
Nombre de passages 1,95E-02  1,29E-02 1,51 14%
Titre fibre B 2,66E-03 1,86E-03 1,43 16%
Titre fibre A -7,90E-03 7,23E-03 -1,09 28%
Pression max eau 1,75E-04 1,80E-04 0,97 33%
Facteur de forme 1,35E-02 2,35E-02 0,58 57%
Orientation lame "V" 4,48E-03 1,77E-02 0,25 80%
Nombre de rangées 3,03E-03 1,32E-02 0,23 82%
Energie spécifiqgue hydroliage 3,00E-08 1,20E-07 0,23 82%
Constante -1,00E+00 1,66E-01 -6,03 0%
R2 0.98
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Concretement, la longueur surfacique de fibres s=i@ioe le paramétre qui a le plus d'effet
sur I'efficacité de filtration, suivi de la compé&g&i Le signe indique la direction de la relation,
ce qui est assez contradictoire dans le cas amtuéur surfacique des fibres fines. En effet,
cela signifie qu’augmenter cette valeur diminuefaificacité de filtration. Une autre valeur
difficile a expliquer est la masse surfacique, tprisqu’elle augmente diminue I'efficacité. Le
fait est que dans nos essais nous avions délibatédimainué la masse surfacique pour le
développement d’échantillons avec des fibres fir@s.résultat montre donc la limite de
fiabilité du modeéle et n’a aucune signification pigyie pour ce critére. Néanmoins ce tableau

nous permet de pondérer chaque parametre étudaggrard’influence sur 'efficacité.

La valeur de p de chaque coefficient teste I'hypséhnulle, c'est-a-dire qu’il ne produit
aucun effet sur la réponse. Par conséquent, salesrs de p sont petites, cela peut souligner
le caractere significatif du prédicteur par rappaut modele. On voit que les prédicteurs
longueur surfacique de fibres, compacité, épaissaasse surfacique et masse volumique
sont les plus significatifs sur I'efficacité detifdtion. On peut noter que des parameétres de
fabrication comme le nombre de passage a I'hydieliau le compactage sont aussi
significatifs. De méme pour des parametres fibe¢s que la fraction massique ou encore le
titre. Des parametres que nous avions reconnusfisgiis au cours de nos études
expérimentales se retrouvent ici moins importaotsroe I'orientation des lames, le facteur
de forme ou encore le nombre de rangées. Mais enmoe fois, il s’agit d’'un modele

statistique et nous devons nuancer les conclusions.

.4.2.2. Régression linéaire multiple sur la perte de charge

Les données du modele sont présentées dafiabiau 111.15 La représentation de la
corrélation du modele est disponible sur la Figlt@0. Le R2 de 0,941 est plus faible

gu’'avec l'efficacité de filtration mais reste taufait correct.

Le classement des effets montre que la longuedasque des fibres est encore ici le
prédicteur le plus important du modéle. La masséasigue a plus d’effet sur la perte de
charge que la compacité. Encore une fois, les t@arsiiques structurelles du nontissé sont les
prédicteurs les plus significatifs. Mais, contraient a I'efficacité de filtration, la longueur

surfacique de fibres fines est peu significatives Isignes de chaque coefficient semblent en
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accord avec les précédentes conclusions donnéed'gftivacité de filtration, exceptée pour

la longueur surfacique de fibres fines.

Tableau I11.15 - Résultats de la régression linéamultiple pour la perte de charge

Prédicteurs Coefficient Iécart-.T.y pe T P
oefficient

Longueur surfacique de fibres totale 1,84E-01 3,22E-02 5,72 0%
Masse surfacique -4,20E+00 9,34E-01 -4,50 0%
Compacité 5,74E+03 1,32E+03 4,34 0%
Epaisseur 7,81E+02 2,33E+02 3,35 0%
Titre fibre A 4,45E+01 1,81E+01 2,45 2%
Pression max eau -7,30E-01 4,52E-01 -1,61 11%
Nombre de rangées 5,13E+01 3,30E+01 1,55 13%
Orientation lame "V" -6,23E+01 4,44E+01 -1,40 17%
% fibre A -1,60E+02 1,21E+02 -1,32 19%
Compactage 1,40E+02 1,08E+02 1,29 20%
Nombre de passages -1,33E+01 3,24E+01 -0,41 68%
Titre fibre B -1,84E+00 4,67E+00 -0,39 70%
Energie spécifique hydroliage -1,09E-04 2,89E-04 -0,38 71%
Facteur de forme 2,21E+01 5,90E+01 0,37 71%
Longueur surfacique de fibres fines -6,82E-03 2,91E-02 -0,23 82%
Masse volumique 4,24E-02 2,24E-01 0,19 85%
Constante -1,01E+03 4,17E+02 -2,43 2%
R2 0,941

Pour conclure cette analyse statistique, nous pwudae qu’'elle nous permet de confirmer
des conclusions faites sur les résultats expérame@nElle nous permet d’avoir une approche
statistique sur la modélisation des propriétésiltimtfon en tenant compte des parametres
fibre, fabrication et structure. Les coefficientstenus pondérent I'effet de chaque parametre
et donnent des indications sur leur influence. @dppt, nous devons nuancer nos propos et
nos conclusions car cela reste une analyse gSgastiqui pourrait étre complétée avec

d’autres tests (ANOVA, Analyse des correspondarmes, d’expérience...).
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[11.5. Conclusion

Nous avons vu dans ce chapitre linfluence de t¢érstiques structurelles telles que la
compacité du nontissé, le diametre des fibresadtetir de forme des fibres ou encore les
mélanges de fibres sur les propriétés de filtratidexpression de la longueur surfacique des
fibres nous parait plus adéquate au diametre mdgefibres pour étudier les relations avec
I'efficacité de filtration et la perte de chargen [effet, avec ce critére, nous parlons de
longueur de fibres en échange avec l'air. Cetteesgion peu utilisée en littérature montre un

effet trés marqué sur les propriétés de filtratapres les analyses statistiques.

Nous avons montré qu'augmenter la longueur surfigcie fibres augmentait I'efficacité de
filtration et diminuait la perméabilité a I'air. #n va de méme pour la compacité mais avec
des effets moins importants apres une certaineivgb®ur nous aux alentours de 20%) pour
laguelle 'empilement des fibres devient maximal net permet plus une évolution des

propriétés de filtration.

Concernant le facteur de forme des fibres, nousi@vwoontré que des fibres a facteur de
forme élevé comme la 4DG permettent d’amélioreffi€acité par rapport a leur diamétre.
Cependant, la ou nous espérions un ratio permtahill’air/efficacité meilleur que dans le
cas de fibres circulaires, nous avons observé 'éaemsement de ces fibres 4DG lors de la

fabrication empéchait I'écoulement du fluide.

Le résultat le plus important de ce chapitre resteli que nous avons remarqué sur des
mélanges de diamétres de fibres. En effet, noussanmntré qu’il est nécessaire d’avoir une
certaine longueur de fibres surfaciques de fibmassf (filtrantes) pour obtenir I'efficacité

voulue. En mélangeant des fibres plus grossesc{station) avec ces fibres fines, nous

conservons une efficacité identique avec une pdrititéaa I'air plus élevée.
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Chapitre 1V.Associations de structures filtrantes

Introduction

Plusieurs parameétres structures se sont revélesnmdaants dans la compréhension des
mécanismes de filtration. La réalisation de stmggfunonocouches a permis d’identifier des
parametres comme le diamétre et la forme de sed#@srfibres, la compacité de la structure
mais aussi des effets de synergie dans le mélangdeuk fibres. Ce chapitre traite de la mise
en ceuvre de structures composites dans la rechdiahe synergie entre les différentes

monocouches composant le filtre. La premiere paxiecerne la réalisation de structures a
gradient de porosité et gradient de diamétres bieedi La seconde partie concerne des
structures alliant des parties hydrophiles et hgdobes afin de favoriser une

fonctionnalisation sur la partie hydrophile et teitement électrostatique pour la filtration sur
la partie hydrophobe. La derniere partie traite developpement de structures

microfibres/nanofibres avec I'utilisation du proéédlectrospinning dans la production de

nanofibres.

IV.1.Développement de structures a gradient de fibres

On trouve dans la littérature récente I'utilisatm filtres a gradient de porosité ou de fibres
utilisés dans le secteur de I'automobile pour erefdes filtres a plus longue durée de vie
grace a un colmatage sélectif des particules zafilbees fines et grosses que composent le
filtre [1, 2, 3, 4]. Le sens de filtration s’effeet dans un seul sens pour ce genre de filtre, avec
les fibres les plus grosses en contact direct da@cde facon a répartir le captage des
particules au sein de la structure. Cependant aatiohe ne semble en mesure d’apporter des

eléments de réponse dans I'amélioration des pit@grae filtration initiales (hors colmatage).

IV.1.1. Matériel et méthodes

Les essais se déroulent sur les lignes pilotesepréss précédemment. L'objectif est de
fournir deux structures 100% PET, une bicouche Bé& uri-couche, composées de

monocouches formées par la carde, le nappeur etomsblidées par l'aiguilleteuse et
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contenant des mélanges de fibres 0,9 et 6,7 dTagsémblage de ces structures sera réalisé
lors de I'hydroliage. L'objectif est de viser utréi moyen de 1,5 dTex (11,5 um) et une masse
surfacique en sortie de pré-aiguilletage de 25C¢ gkerfacon a comparer ces résultats avec un
échantillon monocouche 100% mono-diametre (D2hekahantillon avec un mélange 0,9/6,7
dTex (AE(D2)).

Structure bicouche (100% PET) - BLAE
a) Titre moyen: 1,5 dTex
Masse surfacique visée: 250 g/m?2
Longueur surfacique des fibres: 1285 km/m?2
Couche 1:
/-~ 15/85 - 0,9/6,7 dTex
/ 115 g/m2
A
Epaisseur
visée: 1 mm
[ Couche 2:
_ 85/15 - 0,9/6,7 dTex
140 g/m2
b Structure tri -couche (100% PET) - TLAE
) Titre moyen: 1,5 dTex
Masse surfacique visée: 250 g/m?
Longueur surfacique des fibres: 1319 km/m?
Couche 1:
4 15/85 — 0,9/6,7 dTex
A
Epaisseur Couche 2:
visée: 1 mm 4,—’/40/60 — 0,9/6,7 dTex
85 g/mz2
*—1— Couche3:
85/15 - 0,9/6,7 dTex

- 85 g/m2

Figure IV.1 - Schéma des structures bi et tri-cascha) Structure bicouche. b) Structure tri-
couche.

La Figure IV.1 schématise les deux types de strastainsi que les masses surfaciques et les
meélanges en pourcentages nécessaires a la coastietla structure finale. On voit qu’il est
nécessaire de réaliser au préalable 5 monocougkesdas masses surfaciques de 85, 115 et
140 g/m?2 et des mélanges en proportions de 15/8®/60 — 85/15 de 0,9/6,7 dTex.
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L’épaisseur visée pour la structure finale est deni et pour obtenir ce résultat, les structures
sont compactées. L'assemblage des monocouchesldoffiydroliage se fait dans le sens
haut/bas, c'est-a-dire avec les fibres les plussg® les plus prés des injecteurs haute

pression.

Les caractéristiques structurelles obtenues sostintées dans le Tableau IV.1. Les

caractéristiques des deux références monocouctzest(BE(D2)) sont aussi présentées.

Tableau IV.1 - Caractéristiques structurelles destimouches obtenus et des références

o Longueur
Masse Diametre . . .

ez . . Epaisseur Compacité  surfacique
Référence surfacique  moyen fibres o fibres fi

(g/m?) (um) (mm) (%) ibres fines

(Km/m?)

D2 197 +8 11,5+1,2 0,83+0,02 17,24x0,8 1310
AE(D2) 229+6 11,7+1,2 0,83+£0,03 19,99x0,6 1394
BLAE 195+ 9 11,8+1,2 0,80+0,06 17,66=0,9 1543
TLAE 200+ 4 11,8+1,2 0,80+0,03 18,12+0/4 1493

La masse surfacique obtenue est tres proche déféeemce D2 tandis que la référence
AE(D2) a une masse surfacique proche des 230 gém@ui a pour conséquence une
compacité plus élevée de 20% par rapport aux aofes structures comprise entre 17 et
18%. Le diametre moyen des fibres est trés proehkotjectif des 11,5 um (ou 1,5 dTex).

L’épaisseur est inférieure a 1 mm mais cependast,quatre échantillons sont quasiment

identiques sur cette caractéristique.

La Figure IV.2 présente des images MEB de I'échiantitri-couche en vue de dessus et de

dessous.

ceV Spot Magn Det WD

AccV  Spot Magn Det WD |—| 1 mm
150kV60 25)( BSE]

4 1 7 “" N 7 ] ‘/ e s
Flgure IV 2 - Images MEB de I echantlllon tri-coweha) Vue de dessus b) Vue de dessous
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Ces images nous montrent que les proportions desfid,9 et 6,7 dTex sont bien respectées
entre la couche supérieure et la couche inférictmeeffet, la proportion de fibres fines est
plus importante sur la couche inférieure que lacheusupérieure. Cela nous indique que
I'étape d’assemblage n’a pas altéré les mélange®gias modifié les proportions de fibres

entre les différentes monocouches.

La Figure V.3 présente des images MEB en coupe des multicou@ws/l’échantillon
bicouche, le gradient de fibres est nettement silbec une quantité de fibres 6,7 dTex plus
importante au dessus qu’en dessous. De plus, blsegue la compacité soit plus faible dans
la couche supérieure que dans la couche inféri@wuel’échantillon tri-couche, le gradient
entre la couche inférieure et supérieure est ausiile ; cependant on a plus de mal a
distinguer la couche du milieu avec le mélange @6/®,9/6,7 dTex. De méme, la compacité

semble augmenter avec 'augmentation de fibresfine

"4 2 ot

e s i ]
_ AccY Spot Magn Det WD 1 500 m
S 150KV 64 50x _ BSE 10.0 1.0mBar TLAEc _
P TN N T X

AccV  Spot Magn  Det WD ————————— 500 um

50kV 54 50x BSE 8.4 1.0 mBar BLAEc

Figure IV.3 - Images MEB en coupe des mIticoum)ijcouche. b) Tri-couche.

IV.1.2. Résultats et discussions

Le Tableau IV.2présente les résultats de filtration corrigés stesctures obtenues. Un seul

test d’efficacité a été effectué et cinq tests payrerméabilité a I'air.

Tableau IV.2 - Propriétés corrigées de filtratiobtenues sur les multicouches et les

références.
s Efficacité Perméabilité a I'air
Reférence Corrigée (%) corrigée (I/m2/s)
D2 22,63% 308 +19
AE(D2) 12,75% 288 + 32
BLAE 21,74% 376 £ 27
TLAE 18,74% 406 £ 17
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On remarque que lefficacité de la couche référeD@eest quasiment identique (si I'on
considére une certaine incertitude) aux bicouchdsi-eouches. Les multicouches ont des
efficacités supérieures a I'échantillon de réféeede type mélange 0,9/6,7 dTex. Par contre
pour une efficacité équivalente a D2, les multi¢msgcont une meilleure perméabilité a lair.
Le mélange monocouche est celui qui a la plusdafficacité et la plus faible perméabilité a

I'air. C’est sGrement di a la compacité plus élgvaéerapport aux autres échantillons.

La Figure IV.4montre les résultats de perméabilité a I'air emcfon de la compacité. Les
résultats montrent que pour les multicouches, tespacités étant quasiment identiques en
tenant compte des écart-types, il en va de méme lpguerméabilité a l'air. La différence
significative de compacité entre le mélange AE(BR2PD2 n’explique pas le faible écart de
perméabilité a I'air. L’arrangement fibreux en gead aurait donc permis d’améliorer la
perméabilité a I'air en développant une structlus puverte a certains endroits ou les fibres

sont plus grosses et plus fermée la ou les filnes sont majoritaires.

500 22%
o) i
NE 400 + T + 20%
Py
S T g
2300 | [ =0 | 1% S
o No)
S o l g5
T S
. 200 + + 16% g
pe (@]
3
©
*g 100 + +— 14%
)
o

0 1 1 1 12%
D2 AE(D2) BLAE TLAE
100% 1,5 dTex 45/55 - Bi-couches Tri-couches
0,9/6,7 dTex

Figure 1V.4 - Perméabilité a I'air corrigée des sttures multicouches et des références en
fonction de la compacité

La Figure IV.5 présente les résultats d'efficacité corrigée enction de la longueur
surfacique de fibres fines. Ce parametre a étdifaedans le chapitre 3 comme un parameétre
influent lorsque I'on parle de compositions en mgk Il avait été montré que plus la

longueur surfacique de fibres fines est importapites I'efficacité de filtration est élevée. Les
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résultats obtenus sur ce graphique ne vont pas darsens car c’est I'échantillon D2 qui

posséde la plus faible longueur surfacique dediloré a la plus grande efficacité. Concernant
les deux multicouches il semblerait que TLAE ayamé plus faible longueur surfacique de
fibres soit moins efficace. Toutefois 'efficacii@ bicouche BLAE est quasiment identique a

celle de D2 avec rappelons-le une meilleure peritiigah I'air.

25% 1600
£
20% | g
= [%2]
X i}
\q—; + 1400 =
S 1% 4
5 o &
© o
2 10% | >
[&] )
_S + 1200 8
b, 3
5% 5
[}
=)
o
C
0% | | | 1000 S

D2 AE(D2) BLAE TLAE
100% 1,5 45/55 - Bi-couches Tri-couches
— 0,9/6,7 dTex

Figure IV.5 - Efficacité corrigée des structuresltiwouches et des références en fonction de
la longueur surfacique de fibres fines

Afin de déterminer s’il y a un intérét a utilisex type de structure, nous allons comparer les
facteurs de qualité des quatre échantillons (Fig(r&). Les résultats montrent que pour les
structures multicouches, les facteurs de qualibkeespondant a une efficacité de filtration
initiale et une perte de charge initiale sont reeils que les échantillons de référence. Cela
indique que pour une méme efficacite, la pertetdege est plus faible et inversement. Les
nontisseés filtrants multicouches présentent donauamtage a étre développés en multicouche
grace a un gradient de compacité et de diametfibréds qui permet d’améliorer I'écoulement
de l'air autour des fibres tout en conservant uffieagité équivalente a un échantillon
monocouche. Cela ajoute donc un intérét a ce tgpsrdcture en plus des résultats présentés
dans la littérature qui montrent de meilleures caga de rétention de particules grace a un

colmatage sélectifs de ces dernieres.
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D2 AE(D2) BLAE TLAE
100% 1,5 dTex 45/55 - Bi-couches Tri-couches
0,9/6,7 dTex

Figure IV.6 - Comparaison des facteurs de qualittteeréférences et multicouches

IV.2.Structures multifonctionnelles

L'objectif est de développer des structures multdd®es permettant de répondre a la
problématique de la fonctionnalisation et du traiget électrostatique. Nous avons vu dans le
chapitre 1 que fonctionnaliser un filtre électnebuvait faire disparaitre la charge

électrostatique et donc diminuer l'efficacité dedition.

L'idée est de développer des structures multicasidimgdrophiles/hydrophobes. La partie
hydrophile sera utilisée pour la fonctionnalisat&tna partie hydrophobe pour le traitement
électrostatique. En effet, pour des raisons d'adwage, de diffusion, de répartition et de

durabilité des traitements, I'utilisation de fibtegdrophiles est plus appropriée.

L'important, en vue de ne pas détruire le traiteimélectrostatique est d’empécher la
migration de fibres hydrophiles dans la partie bpthobe. La mise en ceuvre et 'assemblage

de ces structures lors de la fabrication est doinegodiale.
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IV.2.1. Mise en ceuvre des structures

Les nontissés sont développés sur la méme ligotgepijue les précédents essais. Les fibres
hydrophobes utilisées sont le PET de 0,9 dTex éHede 1,7 dTex. La fibre hydrophile
utilisée est le Lyocell (1,7 dTex) qui est une dilmellulosique obtenue a partir de pulpe de
bois de la famille des viscoses [5]. Aux fibres ld@cell sera rajouté une fibre low-melt
(coPET) de 2,2 dTex sur certains produits afin degqer la structure hydrophobe et
d’empécher les fibres hydrophiles de s’y retroutar.effet, ces fibres a bas point de fusion
fondent lors du passage dans le four, créant desipontages entre les fibres. Il est évident
gue les fibres hydrophobes utilisées en filtratif@ensont pour I'instant pas assez fines pour
étre efficaces, mais le premier objectif de cettel@ est de vérifier la potentialité de ces

structures.

Les structures sont tri-couche ou bicouche et sgmtées selon le schéma de la Figure IV.7.

Structures multicouches fonctionnalisées
Masse surfacique visée: 180 et 250 g/m2 pour bi et tri-couches

BZZzZzZZZ)

Support | ]

NT hydrophile
NT hydrophobe ou '
NT hydrophile

J

Support | |

BEZZZZ2Z2Z]

Epaisseur visée: 1 mm — Le support ici sert de protection
Figure IV.7 - Représentation schématique des sirastmulticouches fonctionnelles

La masse surfacique visée en sortie de pré-aitagiepour les structures bicouches est de
180 g/m2 et pour les structures tri-couches de ¢&®. L'épaisseur visée au final est de 1
mm.

Pour développer et assembler ces structures, quadreocouches (2 hydrophiles et 2
hydrophobes) sont fabriquées puis ensuite assesbd&ecaractéristiques des monocouches

sont résumées dans le Tableau IV.3.
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Tableau IV.3 - Caractéristiques visées des mondwsic

fen - Titre moyen  Masse surfacique
Référence Composition (dTex) visée (g/m?)

SL1a 100 % Lyocell 1,7 80

SL1b 90/10 - Lyocell/Low-melt 1,74 80

SL2a 100% Polypropyléne 1,7 90

SL2b 100% Polyester 0,9 90

L’assemblage se réalise grace a I'hydroliage ebh afiéviter les mélanges de fibres
hydrophiles dans la partie hydrophobes, la parnggrdphobe sera orientée dans le sens des

injecteurs. Le schéma de la Figure V.8 présemtgskEmblage des structures monocouches.

J b

ool _  _ 10
A N

Gk

@) 00O

—— Hydrophobe
Hydrophile

Figure 1V.8 - Schéma de la mise en ceuvre des gtasctnulticouches fonctionnelles

L’assemblage s’effectue en deux passages sur leerirgatcteur, la premiere fois réglé sur 80
bars et la seconde fois sur 150 bars avec la gartiephobe orientée vers le haut.
L’assemblage des monocouches mene a la réalisa¢i®ix structures, quatre bicouches et
deux tri-couches, dont les caractéristiques strastsont résumées dans le Tableau IV.4.

Tableau IV.4 - Caractéristiques structurelles dieacures multicouches fonctionnelles

Titre Diametre Masse Epaisseur o Longueur
- . . ; Compacité .
Désignation Composition moyen moyen  surfacique 1 kPa (%) surfacique
(dTex) (um) (g/m?) (mm) (km/m?)
BLaa 53/47 - Lyocell/PP 1,87 13,13 176 +3 0,86+0,03 14,87+0,3 1035
BLab 53/47 - Lyocell/lPET 1,26 10,77 178+3 0,79+0,02 16,25+0,3 1485
BLba 5/48/47 - LM/Lyocell/lPP 1,87 13,13 168+3 0,88+0,04 13,94+05 979
BLbb 5/48/47 - LM/Lyocell/PET 1,26 10,77 159+3 0,78+0,02 14,79+0,4 1316
TLaaa 72/28 - Lyocell/PP 1,99 13,55 265+3 1,08+0,04 17,85+0,5 1558
TLbab 7/65/28 - LM/Lyocell/PP 1,99 13,55 241+3 1,09+0,02 1595+0,3 1394

Les masses surfaciques obtenues sont prochesléeg wisées en sortie de pré-aiguilletage et

I'épaisseur des structures tri-couches est proeéhd dnm. On remarque que les nontissés

comprenant de la low-melt sont moins compacts gs@ultres. Cela signifie que la fibre low-
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melt a un effet sur la structure, on pense notamhmaenne structure mieux consolidée
mécaniquement et dimensionnellement. La fibre logtmermet d’avoir une structure plus
ouverte comme le ferait une fibre grosse. Les diemaénoyens obtenus sont compris entre

10 et 14 um ce qui nous indique que l'efficacitdiliation ne sera pas élevée.

La Figure IV.9 présente des photos MEB d'une stm#ctbicouche. L'observation au
microscope nous confirme grace a la méthode ddc&ilom utilisée pour I'assemblage
gu’aucune fibre hydrophile n’est présente dansaldigo hydrophobe. Sur la face de dessous
(partie hydrophile), on a la présence de deux sibhgdrophiles en blanc et hydrophobe en

gris. Ces résultats sont équivalents pour tousdesissés développés.

AccV SpotMagn Det WD F—————— 500 m {AccV SpotMagn  Det WD
160kv 60 50x BSE 10.0 1.0 mBar BLaacPP . =150k 60 50 BSE 1\%0 1.0 mBar BLaacl,

ZY L] AT I

Figure IV.9 - Photos MEB de la structure bicouclygtell/PP. a) Vue de dessus face
Hydrophobe. B) Vue de dessous face Hydrophile.

Partie
Hydrophile

Partie
Hydrophobe

S Ace V Spot Magn ~ Det WD [ — T pm
160KV 62 7bx BSE 10.4 1.0 mBar BLaac

R N . = e P e Rt
Figure IV.10 - Vue en coupe d'un échantillon bidwibydrophile/hydrophobe
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IV.2.2. Résultats et discussions

Pour confirmer les résultats obtenus en microscopoels avons réalisé la teinture des
bicouches et tri-couches avec un colorant quixeedniquement sur des fibres cellulosiques.
Nous avons observé apres teinture une fixation uemggnt sur le Lyocell et aucun
changement de coloris sur les parties hydrophdbieserface est nettement distincte grace a
la teinture et montre bien les deux couches. De ptutest & la goutte d’eau nous confirme
gu’il n’y a pas eu de mélange intime des fibres Ide la fabrication. Car si I'on a peu de
fibres hydrophiles dans la partie hydrophobe, latigode mouille pas et si 'on a peu de fibres
hydrophobes dans la partie hydrophile, la gouttennaille pas non plus. Sur la Figure V.11
on voit que la goutte est absorbée dans la paytiphile donc il n'y a pas eu de mélange de

fibres hydrophobes dans la partie hydrophile.

H

Figure IV.11 - Photos des structures apreés teinttrest de mouillage a la goutte d'eau

Le Tableau IV.5 présente les propriétés de fitbratobtenues avec l'aérosol d’huile de
paraffine pour les échantillons multicouches famutielles. Aucun traitement fonctionnel ou

électrostatique n’a été effectué sur les échansllo

Tableau IV.5 - Propriétés de filtration des multiches fonctionnelles

. Perméabiltéa  Efficacité
Désignation  .3i (/mers) Paraffine
BLaa 359+19  18,24% +0,4%
BLab 376+19  18,46% +0,4%
BLba 443+15  17,77%+0,4%
BLbb 476 +25  17,59% =+ 0,4%
TLaaa 220412 22,22% +0,39%
TLbab 201+15  21,87% +0,47%
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On remarque que les échantillons contenant dewamelt sont plus perméables a I'air que
les autres. Ce résultat rejoint les valeurs de emitd observées. On observe aussi que les
échantillons avec les fibres plus fines de PETAT,8x ne sont pas plus efficaces en filtration
gue les échantillons avec le PP 1,7 dTex. On pib@xaliquer cela par la possibilité que les
fibres PP soient Iégérement chargées électrostattigat suite aux étapes de fabrication mais
aucune manipulation n’a été faite pouvant confiroes suppositions.

Les résultats ne sont pas exprimés en fonction'émisseur car entre les bicouches la

différence d’épaisseur n’est pas significativenlva de méme pour les tri-couches entre eux.

La Figure V.12 présente les résultats de permiéaldill'air des structures en fonction de la
compacité. Les écart-types obtenus nous montrentsttactures trées homogénes. On voit
visuellement que pour les trois échantillons lowltpies valeurs de perméabilité a l'air sont
meilleures car cela correspond a une compacitéfplbke. Les valeurs de compacité et les
masses surfaciques différentes expliquent la grdifffgence de perméabilité a I'air entre des
structures bicouches et tri-couches. Cependantesuitat plus difficile & expliquer est celui
des valeurs de perméabilité des échantillons PHT.effet, la fibre est plus fine, les
échantillons plus compacts que les équivalentsulives en PP et pourtant la perméabilité a
I'air est meilleure. Une meilleure organisatiorrépartition des fibres PET par rapport au PP
lors de I'hydroliage pourrait peut-étre I'expliquear les fibres PET s’entremélent mieux

puisqu’elles sont plus hydrophiles que le PP.
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BLaa BLab BLba BLbb TLaaa TLbab
Compacté Compacté Compacté Compacté Compacté Compacté

Lyocell Lyocell Lyocell + LM Lyocell + LM Lyocell Lyocell + LM
PP PET PP PET PP PP

Figure 1V.12 - Résultats de perméabilité a l'aisdgructures multicouches fonctionnelles en
fonction de la compacité
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Figure IV.13 - Efficacité de filtration des struotis multicouches fonctionnelles en fonction
de la longueur surfacique des fibres

La Figure IV.13 présente les résultats d’effica@téfonction de la longueur surfacique des
fibres. Les écart-types montrent une trés bonneolgéméité des structures. Les quatre
bicouches ont quasiment la méme efficacité deafiin de méme pour les deux tri-couches.
Pourtant les longueurs surfaciques de fibres slust glevées avec les échantillons PET que
les échantillons PP. Peut-étre que I'explicationcesnant la charge de fibres PP lors de la
fabrication démontrerait ce résultat, mais aucuaaipulation ne vient appuyer cette issue.

Le fait est qu'avec une méme efficacité mais avex germéabilités a I'air plus éleveées, les
échantillons contenant de la low-melt se montrdas pntéressants avec un meilleur ratio
perméabilité/efficacité. L'utilisation de cette fidbse montre donc intéressante car elle permet
de structurer les échantillons afin de laisser Ecokair plus facilement et conserver une

efficacité de filtration des particules.

En conclusion sur cette partie, nous montrons asil possible de réaliser des structures
bicouches ou tri-couches comprenant une ou deuxiepahydrophiles et une partie
hydrophobe. L'utilisation de fibre low-melt montde l'intérét dans la recherche d’un

meilleur compromis entre permeéabilité et efficagtéce a la structuration du nontissé.
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IV.3.Développement de structures composites
microfibres/nanofibres

Dans le chapitre 3, nous avons montré que dimidaefinesse des fibres augmentait
I'efficacité de filtration au détriment de la perabdité a I'air mais que selon la mise en
ceuvre du nontissé filtrant on pouvait gagner enpromis des deux propriétés physiques. Un
des moyens d’obtenir des fibres en dessous du mesbd'utiliser des fibres bicomposantes
« Tles en mer » avec plus de 600 iles que ce gedt la formation du voile par cardage ou par
meltblown [6]. Cependant un autre proceédé existgeainet la production de voiles avec des
diameétres de fibres compris entre 3 et 1000 nng’abit de I'électrospinning [7]. La
production de ce type de structure nécessite uenddage avec des structures apportant de
meilleures propriétés mécaniques dans le suppontoile. C'est le cas par exemple des
structures SMS (Spunbond Meltblown Spunbond) étiss dans les masques respiratoires
vues dans le chapitre 1.

L'objectif de cette étude est de développer dedesod’électrospinning déposés sur des
supports microfibres et d’étudier la possibilitétiliser ce procédé en filtration de l'air et de
développer des structures multicouches avec dexfibeas et microfibres.

IV.3.1. Mise en ceuvre des structures

L'objectif est de realiser difféerents voiles d’délespinning déposés sur des supports
différents. Les paramétres évalués sont :

- L’influence du support sur les propriétés de fiiva

- L’influence du type de polymére utilisé

- L’influence de la masse surfacique

- L’influence des charges électrostatiques

- Linfluence du diametre des fibres
Le Tableau IV.6 résume les différentes propriétésliées. On remarque pour l'instant que
seul le support spunbond est étudié, en effet aeani de la filtration, on considerera que ce
support a des propriétés que I'on peut négligeraport a celles des voiles electrospinning
déposés. Cela nous permet notamment de considéctawir une évaluation de chaque
couche d’electrospinning.
Deux diametres de fibres sont utilisés, 100 nnbétrdm, des photos MEB viendront vérifier
les objectifs et les masses surfaciques vont dé ®,0,8 g/m2. Les deux polymeres utilisés
sont le polyamide 6 (PAG6) et le polyamide 6-6 (PA66
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Tableau IV.6 - Résumé des propriétés et parameisés pour chaque échantillon

o Masse
o . L Diametre de _
Références Type de Support  Polymére utilisé ) o surfacique
fibres visé (hm) o
visée (g/m?)

SBPP25 PA6 0.2 0.2
SBPP25 PA6 0.4 Spuzrébolr::zpp 04
SBPP25 PA6 0.8 9 Polyamide 6 08
SBPP38 PA6 0.2 (PA6) 0.2
SBPP38 PA6 0.4 Spunbond PP 0,4
SBPP38 PAG 0.8 38 g/m? 0.8
250 nm '
SBPP25 PAG6 0.2 0.2
SBPP25 PAG6 0.4 Spunbond PP 0,4
SBPP25 PAG6 0.8 25 g/m? 0.8
Polyamide 6-6
SBPP38 PAG6 0.2 (PAG6) 0.2
SBPP38 PAG6 0.4 Spunbond PP 0.4
SBPP38 PAG6 0.8 38 g/m? 08
SBPP38 PA66 0.07 100 nm 0,07

La mise en ceuvre de ces structures n’est pas@éalis laboratoire GEMTEX a I'ENSAIT et
c’est dans le cadre d’un partenariat avec 'univide Gand, que le Vakgroep Textielkunde a
réalisé nos structures.

La solution de PA66 est préparée avec une contemran masse de 10% dans de I'acide
formique et la solution de PAG6 est préparée avecaamcentration en masse de 8% dans du
diméthyle acétamide.

La masse surfacique n’est pas mesurée directefeaed@partement textile de Gand utilise des
modeles afin de prédire la masse surfacique fidale structures. A noter qu'il est trés
difficile de vérifier cette masse surfacique ét@mmné les valeurs tres faibles.

Le voile d’electrospinning est déposé directementies supports spunbond qui sont disposeés
au préalable sur le collecteur, il n'y a donc paaingent d’association entre les deux

structures.

Le Tableau IV.7 résume les caractéristiques stralbhs obtenues uniquement sur les voiles
d’electrospinning. La masse surfacique obtenuepn’a@tre vérifiée, on se base donc sur le
modele de l'université de Gand. L'épaisseur estiaigsue du méme modele, il est encore

plus difficile de vérifier celle-ci méme en utiliaun microscope électronique a balayage.
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Tableau IV.7 - Caractéristiques structurelles obtes sur les voiles d'electrospinning

Masse . L . Longueur

Références surfacique Epaisseur  Diametre fibres Compacité  surfacique des

(g/m?) (Lm) (nm) fibres (km/m?)
SBPP25 PA6 0.2 0,2 5 230+ 30 3,54% 3636
SBPP25 PA6 0.4 0,4 10 230+ 30 3,54% 7273
SBPP25 PA6 0.8 0,8 20 230+ 30 3,54% 14545
SBPP38 PA6 0.2 0,2 5 230+ 30 3,54% 3636
SBPP38 PA6 0.4 0,4 10 230 £ 30 3,54% 7273
SBPP38 PA6 0.8 0,8 20 230+ 30 3,54% 14545
SBPP25 PA66 0.2 0,2 5 230+ 30 3,51% 3571
SBPP25 PA66 0.4 0,4 10 230 £ 30 3,51% 7143
SBPP25 PA66 0.8 0,8 20 230+ 30 3,51% 14286
SBPP38 PA66 0.2 0,2 5 230+ 30 3,51% 3571
SBPP38 PA66 0.4 0,4 10 230 £ 30 3,51% 7143
SBPP38 PAG66 0.8 0,8 20 230+ 30 3,51% 14286
SBPP38 PA66 0.07 0,07 1,75 100 £ 20 3,51% 7813

Le diametre des fibres obtenu est proche de cédé, Wiametre mesuré a l'aide d’images
comme celle de la Figure IV.14. L’écart-type faiblentre une homogénéité du diameétre des
fibres. Malgré que le diamétre de fibre obtenu koiinogene, les incertitudes sur la masse

surfacique et I'épaisseur ne peuvent nous assueeleg structures sont homogenes.

N . e 4
HV Mag | VacMode WD £

20.0 kV[50000x| High vacuum|9.2 mm

Figure IV.14 - Image MEB grossie 50000 fois
pour mesurer le diametre des fibres

La compacité des médias est tres faible puisquaemntours de 3,5 %, mais avec comme on

peut le remarquer une longueur surfacique de filbres élevée, supérieure a beaucoup
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d’échantillons microfibres que nous avons dévelspjpéqu’a maintenant. Cela peut nous

amener a des résultats de permeéabilité a I'aicasdfteé de filtration intéressants.

IV.3.2. Résultats et discussions

IvV.3.2.1. Analyses en microscopie électronique

A l'aide des images MEB présentées dans la FigurEsh, nous pouvons conclure gu'il n'y
a pas d’adhésion entre le support spunbond PP wtille d’electrospinning. Il nous a été
difficile de manipuler les échantillons a causedtte mauvaise adhésion.

Sur la Figure 1V.1B, on remarque deux choses, la premiére est questteg particules sont

collectées par le voile d’electrospinning. Celafgome que I'on peut uniquement considérer
cette couche dans nos résultats. La deuxieme @sbda capacité du voile d’electrospinning
d’épouser les formes de son support et de suiwutesdes irrégularités. C'est explicable par

I'utilisation de fibres aussi fines et par les nesssurfaciques des structures.

Aucune adhésion

visible
\

) es’ collectees par -
y fe v0|Ie electmsplnnlng

9 1 4 ] ‘X. ‘“" l N *
AccV  Spot Magn‘\ Det WD ————————1 200um . AccV Spot Magn  Det WD F——— 200 um

725, 0{}/}40 125x .GSE 10.0 lOmBar SBPP 1 250kV46 75% GSE 9b 1.0mBar SBPP :

Figure IV.15 - Images MEB obtenues sur un suppmtoﬁbres/nanoflbres apres test de

filtration. a) Interface entre les deux couchesVie d’ensemble du voile sur support.

IV.3.2.2. Résultats de filtration

Quelques commentaires sont a faire avant d’en &nimésultats. Par exemple, on a observé
que l'intégrité de la structure a été endommagéel@dlux d'air lors du test de perte de
charge car le test a 160 I/min avec un flux d'atireé a 0,34 m/s suffisait a percer le voile.
Le support a donc été orienté en ce sens afinatéger le voile d’electrospinning. Une autre
difficulté, déja cité ci-dessus a été la manipolaties échantillons, car ils se détachaient tres
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facilement du support et se déchiraient a causk deauvaise adhésion. Nous avons aussi
observé une hétérogénéité de fabrication et detditpdoile sur les bords du format A4, nous

avons donc di effectuer les mesures au centre&deahtillon.

Des charges électrostatiques sont présentes dagsHantillons a cause de leur fabrication.
En effet, en manipulant les structures, on se renthpte qu’elles collent du cété
electrospinning sur la peau. Nous avons donc dédidealuer l'influence des charges
électrostatiques sur les nanofibres et de les coan@evec des produits tout aussi charge,
notamment un meltblown électret, un nontissé aves fibres PP/PE hollow pie-wedge
chargé et un nontissé pie-wedge PET/PA6 sans chdrgs résultats sont présentés dans la
Figure IV.16 avec I'écart relatif d'efficacité eatun échantillon chargé et non-chargé. La
décharge des échantillons consiste a les tremper ulde solution d’isopropanol pendant 5

min et de laisser sécher a I'air libre pendant [33h

Ecart relatif  Ecart relatif Ecart relatif Ecart relatif Ecart relatif
100% 27% 22% 0% 5% 10%

b —
= B Avec charges électrostatiques
=
?E, 80% - O Sans charges électrostatiques
3
©
= 60% |
c
.
<
= 40% -
(O]
©
9
& 20% -
Q
i,

0%
Meltblown HPW PW ESP PAG6 ESP PAG6

Figure IV.16 - Influence des charges électrostagiaur des échantillons électrospinning
(ESP) et comparaison avec d'autres produits.

Comme prévu, les charges électrostatiques sonénqiess dans tous les échantillons excepté
les pie-wedge. La charge augmente l'efficacitéiiation mais pas de la méme facon pour
tous les échantillons. On perd plus d’efficacitémples meltblown et HPW que pour les deux
échantillons electrospinning. Pour les nanofible§A6 semble moins affecté par la perte de

charges que le PA66. Cela signifie que I'efficadt filtration basée sur des principes de
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collection mécaniques est meilleure avec l'eleglirmsing qu’'avec les autres échantillons

testés.

La Figure V.17 présente les résultats de filtratet de perte de charge des échantillons
electrospinning en les comparant avec les échamillpie-wedge et hollow pie-wedge
développés. Il est clair que le compromis entrpdee de charge et I'efficacité de filtration
pour le test a I'huile de paraffine est meilleureaves nanofibres. On observe que les
échantillons electrospinning avec le polyamide $efit moins efficaces que ceux avec le
polyamide 6 mais au contraire sont plus perméahkld&ir. En comparaison avec un
échantillon PW ou HPW, on gagne 40% d’efficacitémpla méme perte de charge. En effet,
les échantillons PW et HPW ont un diametre de §ilaex alentours de 5 pm mais avec des
masse surfaciques et donc des compacités beautimiplevées. Les résultats suivants sont

sans charges électrostatiques.

100% -~ e} o] & L]
o ©
Meileur compromis entre ° ®
< efficacité et perte de charge
g 75% -
= ° {2
S o %
© o o O Support 25 g/m2, 0.2 g/m2 250 nm et PA6
_5 500 - o ® Support 25 g/m?, 0.2 g/m?, 250 nm et PA66
I o ® 0 Support 38 g/m2, 0.2 g/m?, 250 nm et PA6
= @%? ® Support 38 g/m2, 0.2 g/m2, 250 nm et PA66
g e Fibres bicomposantes pie-wedge 160 g/m?
N 8) O Fibres bicomposantes hollow pie-wedge 100 g/m2
5 25% -
& O
£ 2
’ &
0% T T T T T 1
0 300 600 900 1200 1500 1800

Perte de charge (Pa)

Figure IV.17 - Efficacité en fonction de la per& charge pour les échantillons
electrospinning et comparaison avec des échanslloicrofibres bicomposantes segmentées.

L’influence des nanofibres sur les résultats deafion peuvent étre expliqués par la théorie
de filtration et notamment le nombre de Knuddén) @éfini par :
_2%xA

dy

Kn

(IV.1)
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Avec le libre parcours moyen de I'air en pndetie diametre moyen des fibres en um.

Le nombre de Knudsen indique que les effets maddrad des gaz sont importants. Quand Kn
est supérieur a 0,25, cela correspond a un diardétfires inférieur a 500 nm, le régime de
glissement du fluide est a considérer. La Figurd8schématise l'influence de la taille des
fibres sur le glissement du fluide. Grace a cetteflans le cas des nanofibres, le coefficient
de trainée de l'air devient plus faible que poucds des microfibres. Cela veut dire que I'air
s’écoule plus facilement autour de nanofibres geienicrofibres [95, 9]. Il en résulte une
valeur de perte de charge inférieure a celle dansas ou I'on considere un régime sans
glissement du fluide. Dans notre cas, avec desdide diametre moyen de 230 nm, la valeur
de Kn est proche de 0,6 et indique un régime de glisserda fluide. L'utilisation de
nanofibres dans la filtration de I'air est donc mnne solution pour développer des filtres

avec peu de pertes énergétiques et une efficaeifitrdtion élevee.

Microfibers Nanofibers

air-velocity /

L +
r

air-velocity

v

—— 7" nanofiber
A, e

YYYYY

La vélocité de I'air est La vélocité de I'air n’est

nulle a la surface de la pas nullea la surface de
fibre donc pas de la fibre donc glissement

glissement du fluide. du fluide.

Figure IV.18 - Schématisation de l'influence deaifle des fibres sur le glissement des
fluides. [95]

Pour évaluer I'impact du nombre de Knudsen et dasginent du fluide, nous allons
comparer les performances de filtration a 'aiddatieur de qualité Q, entre des échantillons
avec des fibres de 250 nm de diametre et 0,2 ggmiasse surfacique et des fibres de 100 nm
de diamétre et 0,07 g/m2 de masse surfacique. Issensurfacique est choisie de telle fagon
gue les échantillons aient la méme longueur suyfecde fibres : 7000 km/mz2. Les résultats

sont présentés dans la Figure 1V.19.
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10.0
Longueur de fibres surfaciques identique:

L = 7000 km/m?

9.8 ~
9.6

9.4 4

-1
Facteur de qualité (Pa)

9.2

9.0 A
100 nm PA66 (0.07) 250 nm PAG6 (0.2) 250 nm PAG6 (0.2)

Figure 1V.19 - Influence de la taille des nanofibrur le facteur de qualité.

Le facteur de qualité pour I'échantillon avec ldsds de 100 nm est Iégerement meilleur que
celui avec les fibres de 250 nm en PA66. Le factieuqualité de I'échantillon PA6 est quant
a lui beaucoup plus faible que les autres. La iiffée entre 100 nm et 250 nm dans le cas du
PAG66 est trop faible pour conclure, il serait ieggant de développer des échantillons avec
des fibres de 600 ou 700 nm (frontiere entre régjlizsement et non glissement du fluide) et

d’évaluer les propriétés de filtration.

Pour évaluer I'impact de la masse surfacique, ge tfe support et du polymere utilisé, nous

allons utiliser le facteur de qualité. Les réssltdnt présentés dans la Figure 1V.20.

Spunbond PP 25 g/m2 Spunbond PP 38 g/m?2

16 -

OPA6
B PAG6

[ERN
D
|

[N
N
|

-
o
|

Facteur de Qualite  (Pa™)

SBPP25 SBPP25 SBPP25 SBPP38 SBPP38 SBPP38
PAG6 0.2 PAG6 0.4 PAG6 0.8 PAG6 0.2 PAG6 0.4 PAG6 0.8

Figure IV.20 - Comparaison des facteurs de qualéé échantillons électrospinning en
fonction de la masse surfacique, du type de suggiaiti polymere utilisé.
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Tout d’abord, le résultat qui apparait nettemehtjgae dans n'importe quel cas, le compromis
efficacité/perméabilité a I'air est meilleur avecdolyamide 6-6. Le peu de différence entre
les deux polyméres ne peut expliquer une telleedifice de résultats, ce doit donc étre au

niveau de la structure et de la fabrication deséttfions que I'on doit s’interroger.

Au niveau de la masse surfacique, les échantiBo@8 g/m2 méme s’ils apportent beaucoup
d’efficacité ne sont pas assez perméables a €aiqqui explique leurs plus faibles résultats.
On sait donc que I'on peut envisager d'utiliser dessses surfaciques inférieures a 0,8 g/m2

pour cette taille de fibres.

Les résultats ne permettent pas de mettre en @eaddes comportements plus favorables

selon la masse surfacique des supports spunbodd P® ou 38 g/m=.

Afin de vérifier 'homogénéité des structures alespinning nous allons comparer les écarts
relatifs obtenus lors des essais de filtration. @earts sont donnés pour 10 mesures
d’échantillons. On compare I'electrospinning PA6R:66 avec des structures meltblown,

HPW et PW dont les résultats sont montrés danglaé1V.21.

140 + - 14%
é_ilzo | B Ecart relatif de la perte de charge T 12%
o O Ecart relatif de I'efficacité @
£100 | + 10% 2
5 @
° XS
T 80 - 8% B
g -
= [}
3 S
< 60 6%
[} o
o b
g 40 4%
o L
& 20 + 2%

(&)
w
0 N | 0%
Meltblown HPW PwW ESP PA6 ESP PAG66

Figure 1V.21 - Ecart relatif des propriétés derfiltion entre nanofibres et microfibres
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Ces résultats confirment le fait que les structotgenues en PA66 sont plus homogénes que
les structures obtenues en PA6 d'ou les meillactetirs de qualité de la Figure 1V.20.

On remarque surtout que pour les structures elgmtining par rapport au reste de structures
les résultats obtenus en filtration sont plus lug@nes et notamment par rapport aux
structures HPW et PW qui sont tres homogénes. @anteque le meltblown qui est un
procédé couramment utilisé produit des structuresmsnhomogenes que dans le procédé
cardé/hydrolié utilisé sur les produits HPW et PW.

Cela montre que le contrdle du process est endfficle dans le cadre du développement de
structures nanofibres.

Cette étude montre que l'electrospinning est umbrnelogie qui offre des propriétés de
filtration excellentes avec un compromis efficaegméabilité a l'air tres intéressant.
Notamment grace a la production de nanofibres gunpttent d’avoir une surface d’échange
avec l'air importante pour des faibles compaciteprefitant de I'effet du glissement du
fluide. Le polyamide 6-6 est plus intéressant taraduit des structures plus homogénes que
le polyamide 6 et les masses surfaciques de 0@4efg/m2 donnent des résultats plus
intéressants qu’a 0,8 g/m2. L'étude n’a pas pewmfigésaluer I'impact du support spunbond,
sirement par manque de différence entre les depposis. Cependant, la technologie
electrospinning souffre de quelques revers, notamihes faibles caractéristiques mécaniques
du voile qui s’endommage lors des tests de fittratou lors de la manipulation des
échantillons. De plus, 'lhomogénéité des voilesgeandement mise en cause notamment en

comparaison avec des échantillons issus du preeedage/hydroliage.
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IV.4.Conclusion

Les associations de structures nous montrent gsfipossible de combiner les propriétés de
chaque structure monocouches afin d’obtenir aul fima composite nontissé filtrant avec

plusieurs fonctionnalités.

Le développement de filtres a gradient de porositée diametre de fibres a montré une
amélioration du compromis perméabilité a l'air/editite de filtration initiale en plus de

'avantage de ces structures vues dans la litkratu niveau du colmatage.

Le développement de structures multifonctionnellesuine nouvelle fois démontré que
I'utilisation du procédé cardage dans la réalisatie structures filtrantes offrait une grande
versatilité et que l'utilisation de I'hydroliage mk I'assemblage des structures permet de
nombreuses réalisations de structures. L'objeetiiévelopper une structure hydrophile d’'un
c6té et hydrophobe de l'autre s’est confirmé. Despl'utilisation de fibre low-melt a montré
une structuration du nontissé filtrant améliorantu apassage le compromis

perméabilité/efficacité.

Enfin, les structures nanofibres développées pactrelspinning ont mis en avant des
avantages au niveau des propriétés de filtratiamdgment améliorées par rapport a des
structures microfibres. La présence de chargedréstatiques a été observée mais avec un
effet moindre que pour des structures de type réledte nombre de Knudsen offre une
premiere explication des effets induits sur lesppéiés de filtration avec cependant des
essais complémentaires a effectuer pour confirmes suppositions. L'utilisation du
polyamide 6-6 avec des masses surfaciques infégeuf,8 g/m2 donne les structures les plus

intéressantes.

Cependant nous avons aussi montré que l'utilisatience procédé offrait des propriétés
meécaniques insuffisantes pour étre utilisé sew@dhésion avec le support se réalise tres mal,
on ne peut pas assembler intimement les structomesofibres et nanofibres. De plus,
l'intégrité de la structure nanofibre est mise tadépour des vitesses de filtration éleveées.
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La prochaine étape dans la réalisation de ceststascsera de combiner des structures
microfibres plus complexes que celles utilisées ales voiles de nanofibres et pourquoi pas,
améliorer I'adhésion entre les supports.
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Chapitre V. Modélisation des propriétes de filtration

Introduction

Le développement de nombreux échantillons nousuaggoa étudier les modéles de filtration.
En effet, les modéles d'efficacité de filtrationdet perte de charge initiales nous permettent
de prédire et dorienter le choix de nos structusss limitant le nombre d’essais.
L’exploration des modeles nous permet aussi de xmgaumprendre les relations entre les
propriétés de filtration et les caractéristiquesctrelles.

Dans un premier temps nous allons présenter lanxistans les modeles d’efficacité initiale et
confronter ces derniers a nos résultats expérimemaur enfin montrer les limitations de ces
modéles lors de l'utilisation de fibres ou le dépglement de structures spéciales. Dans un
second temps nous discuterons des modeles dedgectearge initiale et nous développerons
notre modele a partir des échantillons pour finirles limitations de ce modele. Enfin, nous
présenterons une interface graphique développéeMatiab utilisable pour la détermination
de propriétés de filtration initiales sur des dnues filtrantes.

V.1. Modélisation de I'efficacité de filtration initiale

On trouve dans la littérature plusieurs modeledfidaité de filtration basés sur les
mécanismes de capture vus dans le chapitre | iffiasidn, l'interception et I'impaction.
L’efficacité totale est en relation avec l'efficeide collection d’'une fibre, et généralement,
les auteurs s’accordent a dire de I'efficacité aingt de collection d’une fibre comme étant la
somme des efficacités correspondantes aux diff@regtanismes de collection, en supposant

gue chaque mécanisme est indépendant des autres [1]

V.1.1. Ecoulement autour d’'une fibre ou d’'un ensemble dealires

Avant de calculer I'efficacité de collection d’uffibre, il est nécessaire de définir le champ
d’écoulement du fluide autour de la fibre. En efftds nontissés sont des structures
hétérogenes, complexes a modéliser avec des amanggfibreux différents quelle que soit

la zone observée. Les modeles ont donc simplifEsteictures en considérant un diametre

moyen de fibres, avec un arrangement perpendieulair parallele voire aléatoire a la
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direction du fluide. En utilisant des modéles dute$ (un cylindre entouré de son enveloppe
concentrique de fluide - Figure V.1), la résolutides équations de Navier-Stokes permet

d’obtenir une fonction de courant relative aux cosantes de la vitesse [2].

Figure V.1 - Ecoulement du fluide autour d'unedibr

Elle fait intervenir un facteur hydrodynamique H garie selon les modéles utilisés et selon
le régime hydrodynamique qui est défini par le nmmble Knudsen de fibres vu dans le

chapitre IV :
Kny =— (V.1)

Si Kn << 1 alors le régime d’écoulement est continu etrgKn >> 1, le régime est
moléculaire. Pitch [3] a proposé de distinguer quatpes de régimes recensés dans Tableau
V.1.

Tableau V.1 - Limites de validité du nombre de Ksaumdpour les différents régimes
d'écoulement

Régime Limite de validité
Continu (Cas des microfibres) Kn; << 0,01
Glissement du fluide (Cas des nanofibres) 0,h= 0,5
Transition 0,5 <Ky < 10
Moléculaire libre 10 Knx¢

Les deux expressions de H que nous utiliserons l@éansodeles de filtration sont réesumées

dans le Tableau V.2.
Tableau V.2 - Expressions du facteur hydrodynamidjissues de la littérature

Auteurs Expression de H Remarque Régime
Arrangement
Kuwabara - B B en cylindres .
(4] H, =a - 05In(a) - 025 - 075 paralléles Continu
aléatoires

Kirsch _ Grilles Continu

' H. . =-05In(a) - 052+ 064a + 1431 - a)Kn i g '
Stechkina =~ " (@)~ 05 143L-a)kn superposées Glissement
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du fluide

V.1.2. Comparaison entre résultats expérimentaux et modese
existants

V.1.2.1.

Modeles d’efficacité unitaire de collection par difusion

Plusieurs modeéles ont été sélectionnés pour défiefficacité de capture unitaire de

collection par diffusion notéay. Le Tableau V.3regroupe ces modeles ainsi que leurs

domaines d’étude qui peuvent varier selon les t@natques matériaux, particules ou fluide.

Tableau V.3 - Expressions de l'efficacité unitaieecollection par diffusion

Auteurs Expression Remarques %e
Stechkina [6] 2,7pe_% Modéele empirique 0,01 <a < 0,15
Kirsch [7] 2,7Pe_%(1+ 030H 1y, /5 pe’s Kny j+ 0’224 Modéle empirique
Modele théorique
. 1- -
Lee, Liu [8] 2,6( H ajx Pe % Flux de
k
) Kuwabara
l-a -
_ 16( w J" Pe /3 x Cd Cd est un facteur
Liu, Rubow ku _
dd au glissement
(4] (1-a)Pe % -
Avec Cd =1+ 0,388Kn; £—J du fluide
ku
16(1__”} X Pe 73 x Cd x Cd Aérosol Liquide
K Cd et Cd’ facteurs 0,02<¢<0,5 um
Payet [10] 1 )
Avec Cd'= de correction di=1pm
1+ lg(lH_kaJ X Pe_ 3 xCd o= 0,08
Davies [11] :L5pe_% Modéle empirique
V.1.2.2.

Modeles d’efficacité unitaire de collection par inérception

Le Tableau V.4 regroupe les expressions d’effiéaaititaire de collection par interception

notéen;.
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Tableau V.4 - Expressions de I'efficacité unitaleecollection par interception

. Domaine
Auteurs Expression Remarque d'étude
Yeh et 20+ R)IN(L+ R) - (L+ R) + Modéle
al. [12] 1+R théorique flux
' 2xHy, de Kuwabara
Kirsch 1+ 286(2+ R)Rx Kn;
21+R)In@+R) -A+R) 1+R
[7] 2% Hy, 2x Hy,
Modele
théorique 1<Ur<30cm/s
Lee, Liu 06(1_aJ( R2 J Flux de 0,05<g<1,3um
[8] " Hw \1+R a‘é‘;‘gfefbgﬁ‘es 0,0045<R<0,12
données 0,0086<<0,151
expérimentales
Miecret
2'40,% R175 Flux de
[13] Kuwabara
— 2
Liu, 0612 R ¢
H 1+R 0,5<U<100cm/s
Rubow
Kn; 0,05<@<1pm
Bl Avec Cr =1+ 1,996T
V.1.2.3. Modéles d’efficacité unitaire de collection par impction

Le Tableau V.5 regroupe les expressions d'effiéadititaire de collection par impaction

notéen;,
Tableau V.5 - Expressions de l'efficacité unitaleecollection par impaction
Auteurs Expression Remarque Domaine d’étude
ISt
4H 2 Approche 0,01<R<0,4
u

Stechkina [5
5] théorique  0,0035<<0,11

Avec | = (296 - 28z °%?)R2 - 275R?®
Corrélation 0,5<St<4,1

Gougeon [14 &
geon [14] 0,03345t empirique  0,03<R¢<0,25
Suneja, Lee - *
, (“ 153- 023In(Re; ) +0,0167(In(Re, ))zj Re < 500
[15] St
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V.1.2.4. Expression de l'efficacité globale d’une fibre

Le Tableau V.6 réesume les différents modeles aslidans cette étude ainsi que les équations
des auteurs utilisées dans I'expression de l'efiiéaglobale. La majorité des auteurs
considerent que l'expression de lefficacité gl@bal’'une fibre q) est la somme des
efficacités unitaires de collection par mécanismes.

Tableau V.6 - Expression de I'efficacité totaldeses composantes

Auteurs Expression nd (Diffusion)  n, (Interception) n; (Impaction)
Miecret et al. Na+Mr + 1 Davies Miecret Suneja
Lee, Liu Na + N Lee, Liu Lee, Liu
Liu, Rubow Na + Ny Liu, Rubow Liu, Rubow
Payet Na + Ny Payet Liu, Rubow
Gougeon Na+Mr + 1 Lee, Liu Lee, Liu Gougeon
Stechkinaetal. mng+n +n; Stechkina Yeh et al. Stechkina
Kirsch et al. Nda +Nr+ i Kirsch Kirsch Stechkina
Modele LRG Nd+ 1M + 1 Liu, Rubow Liu, Rubow Gougeon

A partir de lefficacité globalen, des caractéristiques structurelles du matériawest
caractéristiques du fluide on peut en déduire i€affité initiale du filtre & l'aide de

I'expression suivante, démontrée dans le chapitre 1

a Z7Z
E=1-exp-4———— V.2
r{ M J (v.2)
Les parametres d’entrée des modeles sont pounlciste :
- le diamétre moyen des fibres en um

- la masse volumique des fibres en k§j/m

I'épaisseur du média filtrant en mm

la compacité

Pour les caractéristiques du fluide et de filtratim a :
- Lavitesse du fluide en m/s
- Lataille des particules en um

- La masse volumique des particules utilisée en &g/m
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V.1.2.5. Confrontation des modeles aux résultats expériments

L’objectif de cette étude est de sélectionner unléle parmi ceux présentés qui sera le plus
fiable et nous permettra de prédire nos résultatd'aienter le développement de nos

structures.

Afin de comparer qualitativement chaque modélesil préférable d’utiliser des échantillons
simples correspondant aux domaines d’études deglesodvec des fibres cylindriques et de
méme diameétre. Notre choix s’oriente donc versenptemiere série d’échantillons, utilisée
dans le cadre de I'étude de linfluence du diamekes fibres et de la compacité (Série
d’échantillons de A2 a E3 — Chapitre 3).

A l'aide de la programmation des modeles sous Matt@us allons comparer les résultats
d’efficacité obtenus expérimentalement et théomoemet, en utilisant le coefficient de
corrélation linéaire. Nous utiliserons les résgltat’efficacité sur l'aérosol solide de
fluorescéine de diamétre de 0,18 um avec une eitdsslair a 0,04 m/s et d’huile de
paraffine de diamétre de 0,6 um avec une vitess#attea 0,2 m/s. Les résultats de
corrélation sont disponibles dans le Tableau V.7.

Tableau V.7 - Résultats des coefficients de caiic#dinéaires obtenus entre les données
expérimentales d'efficacité et les données théesgssues des modéles

Miecret Gougeon Kirsch Lee Liu Payet Stechkina LRG

0,8219 0,9593 0,7781 0,9602 0,9734 0,9731 0,8922 0,9734

Les corrélations les plus proches de 1 sont leseteedLiu et LRG (Liu, Rubow, Gougeon).
Ces deux modeles proposent donc des valeurs dieitic initiales les plus proches de la
réalité. Leurs résultats sont identiques car ilst smmposés des mémes équations pour les
mécanismes de diffusion et d’interception. Seummledele LRG utilise I'approximation de

Gougeon dans le mécanisme d’'impaction.
C’est ce dernier que nous allons sélectionner earlimites d’utilisation nous permettent

d’utiliser une palette plus large de caractériggatructurelles notamment grace a la prise en

compte du mécanisme d’impaction.
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La représentation graphique de la corrélation Ineéabtenue pour les deux types d’aérosols

par rapport aux résultats expérimentaux est digpouians la Figure V.2.

100% -
O Aérosol fluorescéine 0,18 um - Vitesse de l'air 0,04 m/s
® Aérosol paraffine 0,6 um - Vitesse de I'air 0,2 m/s
= 80% - o
S o
Q
&
o 60% A
‘D
2
O
3
g 40% -
pC o y = 0.8882x
& R? = 0.9407
E 20% -
O% T T T T 1
0% 20% 40% 60% 80% 100%

Efficacité expérimentale (%)

Figure V.2 - Corrélation linéaire entre l'efficaéidlu modele LRG et I'efficacité expérimentale
obtenue sur deux types d’aérosols difféerents

La tendance affichée est plutét bonne avec cepé¢ng@igues points qui sortent de la droite.
On retiendra aussi le coefficient directeur de O¢g® indiqgue une sous-estimation des
résultats expérimentaux par le modéle. On notei dtéss peu de différence en termes de
tendance, dans l'utilisation d’'un aérosol liquideswmlide et de deux vitesses de l'air.
L'utilisation du modele avec la premiéere série daatillon nous a permis de tracer un profil
de l'efficacité en fonction du diamétre des pattsuet ainsi observer la zone MPPS (Most
Penetrating Particle Size) en utilisant une vitelsgair fixée a 0,04 m/s.

Les résultats de cette simulation sont présentas @aFigure V.3 qui nous montre sur une
plage granulométrique de particules allant de &Q1O pm le profil d’efficacité théorique
pour chaque échantillon développé. On remarque lgueone MPPS se réduit entre les
échantillons A2 et E3, notamment grace a la dinmmutde la taille des fibres et
l'augmentation de la compacité. Cette figure noosfieome aussi que cette zone MPPS est
tres marquée pour des particules de tailles coeprstre 0,1 et 3 um et qu’au-dela on a de
nouveau une efficacité prochede 100%. Enfin ceilptefcourbe nous montre qu’a la vitesse
de I'air de 0,04 m/s ce sont les aérosols de tadfaprise entre 0,6 et 0,8 um qui sont les plus
pénétrants.
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100 -
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Figure V.3 - Simulation de I'efficacité avec le rled_RG en fonction de la distribution
granulométrique des particules pour une vitessiaitea 0,04 m/s.

V.1.3. Limites du modele d’'efficacité LRG

Toutefois, méme si le modéle apporte de bons @sigur cette série d’échantillons, elle n’en
reste pas moins une série standard, avec des figlieslriques de méme diamétre moyen.
Que ce passe-t-il pour le modéle si I'on rajoutexdeilles de fibres différentes dans la
structure ou encore des fibres a forme de seciftérehtes ? Nous allons tenter de montrer

les limites du modele par deux exemples cités ssoigs.
V.1.3.1. Mélanges de diametres de fibres

Dans le chapitre 3 nous avons parlé du développediene série d’échantillons avec des
meélanges de diameétre de fibres (0,9/6,7 dTex é1D,@8Tex) qui avaient un diamétre moyen
équivalent a 1,5 ou 3,3 dTex selon I'échantillonréi&rence visé. Nous allons utiliser cette
série d’échantillon pour confronter le modéle LRGtester un autre modele qui prend en
compte une distribution bimodale de fibres. C’'esirlodéle de Sakano [16], qui considere la
fraction massique des deux populations de fibrepandantes en terme d’efficacité de

filtration, dans le calcul théorique de I'efficacién modifiant 'expression (V.2) :
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_AxaxZimy Mol
mi-a)| diy  dyp
Avecmy ety les fractions massiques de fibres de taille 1, 8t Bt les efficacité unitaires

E=1-ex

(V.3)

de collection des fibres de taille 1 et 2igtetd, les fibres de diamétre 1 et 2.

Cette équation découle directement des expérianeSakano a menées et reste proche de la
linéarité que nous avions observée avec la longaetacique des fibres fines.

Dans la modélisation nous utiliserons le modéle&Lld®dmme base, a savoir en utilisant un
diameétre moyen et en utilisant I'équation propgs&eSakano.

Les résultats sont présentés sous la forme de gieyhiques avec une corrélation linéaire
dans la Figure V.4. Les conditions opératoires ngds sont celle avec l'aérosol de
fluorescéine de 0,18 um de diamétre et une vitded&ir fixée a 0,04 m/s. Les références
sont les échantillons 100% 1,5 et 3,3 dTex.

60% - 60% -

a) b)
y =0.6707x o o y = 0.5687x
R?=0.1521 - R®=0.0411
<
40% ) S _ 40% -
= o
g °
T @
O @ O
O ]
g2 o
20% - ° 9 = 20% 4
o IS
Retferences 5 O Mélanges 0,9/6,7 dTex [
o Me,zlanges 0,9/6,7 dTex 3 @ Mélanges 0,9/17 dTex
® Mélanges 0,9/17 dTex o Références
0% T T T | 0% T T T |
0% 20% 40% 60% 80% 0% 20% 40% 60% 80%
Résultats expérimentaux (%) Résultats expérimentaux(%)

Figure V.4 - Résultats de modélisation avec le neodRG sur les deux approches
différentes. a) L'approche unimodale (Diamétre myk) Approche bimodale de Sakano
(Deux diametres de fibres)

On se rend compte dans les deux cas que I'on rsaupabon accord entre les résultats
expérimentaux et les deux approches théoriques lavemdele LRG. La linéarité que nous
avions observée lors des résultats expérimentamcecoant la quantité de fibres fines
nécessaires a l'efficacité de filtration et décaigssi dans les travaux de Sakano n’est pas
confirmée ici. On peut considérer que des caratiguies structurelles comme I'arrangement
entre les fibres fines et les fibres grosses, faidsité, la distribution de taille des fibres...qui
ne sont pas prises en compte actuellement sonfisagives pour des structures fibreuses
plus complexes. Ce résultat nous démontre ausdiaquee peut considérer deux populations
de fibres comme indépendantes en terme de contnibatl’efficacité de filtration, ce qui est
émis en hypothése dans les modeéles testés. leadpendant des travaux récents concernant
la modélisation de l'efficacité mais aussi de latpale charge utilisent la distribution de

finesses de fibres et montrent des résultats eageants [17, 18, 19]
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V.1.3.2. Fibres a forme de section particuliéres

Dans le chapitre 3 nous avons étudié l'influencefaltteur de forme des fibres sur les
propriétés de filtration. Nous avions déduit que fibres avec un facteur de forme élevé
s’écartaient des tendances efficacité/perméaliilitair car avec un diametre équivalent plus
élevé qu'une fibre cylindrique elles possédaiernméoins une efficacité de filtration presque
équivalente. Dans le Tableau V.8, nous rappeloss cractéristigues structurelles des
échantillons développés dans le cadre des géomdeiébres particuliéres.

Tableau V.8 - Récapitulatif des caractéristigueacttirelles des échantillons a forme de
section particulieres

Diamétre moyen Masse

fex L ; Epaisseur o Facteur de
Référence équivalent surfacique Compacité
(mm) forme
(Lm) (9/m?)
SA (Fibre Y) 12,81 201 0,80 18,34% 1,17
SB (Fibre U) 12,81 217 0,86 18,20% 1,48
SC (Fibre X) 12,81 216 0,93 16,87% 1,10
SD (Fibre O) 12,81 216 0,89 17,50% 1,00
DGA (4DG) 27 242 0,95 18,54% 2,77
25% -
20% 1 1.5844 >
y=1. X
R? = 0.6499 ®

10% - |0 SA (Fibre Y)

<& SB (Fibre U)

A SC (Fibre X)

5% 71 |@ SD (Fibre O)

ODGA (Fibre 4DG)|  ©

0% ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ |
0% 2% 4% 6% 8% 10% 12% 14%

Résultats expérimentaux (%)

Résultats théoriques LRG (%)

Figure V.5 - Corrélation linéaire entre les résukaxpérimentaux des échantillons a
géomeétrie particuliere et le modéle LRG

Les résultats de la modélisation avec le modele lgR(@s résultats expérimentaux obtenus
sur ces échantillons sont présentés dans la Fig&relLes conditions opératoires sont celles
du test a I'huile de paraffine avec I'aérosol d& |0m et la vitesse de I'air a 0,2 m/s.

La corrélation linéaire montre un désaccord emnmbdele et les résultats expérimentaux. Le

facteur de forme élevé de la 4DG semble expligigeraltt entre la théorie et la pratique.
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Cependant les échantillons SA, SB, SC et SD semblanir été mieux modélisés mais la
pente de la droite indique une surestimation de %#% résultats expérimentaux par le
modéle. De plus, tous ces échantillons ont le mérametre de fibre, seule la section des
fibores change (on a quelques variabilités légeeesndsse surfacique et d’épaisseur d’un
échantillon a l'autre), pourtant les résultats expéntaux montrent des différences entre les
efficacités. Cela confirme donc I'importance dutéac de forme que nous avions déja évoqué
lors du chapitre 3. Nous étions arrivés a la caicluqu’une relation existait entre I'efficacité
et la surface spécifique de méme qu’entre l'efitéaet le facteur de forme. Si I'on émet
I’hypothese que le facteur de forme et I'efficacit&ient s alors on peut reprendre I'équation

de Sakano et y exprimer le facteur de forme comme :

E=1-ex _AxaxZ| mnd | Mpof,
mi-a)| dgy df,
Avec @1 et @, les facteurs de forme des fibres de diametre2l et

(V.4)

En reprenant le modele LRG avec cette équatiorbtierd les résultats suivants, tracés sur la

Figure V.6 en utilisant une corrélation linéairérenésultats théoriques et expérimentaux.

25% ~

N

Q

X
L

y = 1.7404x @
R? = 0.8519 A
r=0,92

[Eny

a

=N
I

0O SA (Fibre Y)
< SB (Fibre U) O
A SC (Fibre X)
5% -| |®SD (Fibre O)
O DGA (Fibre 4DG)

avec le facteur de forme (%)
(=Y
o
=N
L

Efficacité théorique LRG corigée

O% T T T T T T 1
0% 2% 4% 6% 8%  10%  12%  14%
Résultats expérimentaux (%)
Figure V.6 - Corrélation linéaire entre la correoti de I'efficacité par I'inclusion du facteur
de forme dans le modele LRG et les résultats exje@tiaux

Le coefficient R2 est plus élevé que dans la codebka Figure V.5, cela nous montre que I'on
est en meilleur accord entre les résultats expétimox et la théorie avec au final un

coefficient de corrélation linéaire d’environ 0,92e n’est pas encore lidéal, le modéle
surestime largement les résultats expérimentauis Fapproximation est meilleure en tenant

compte du facteur de forme. La difficulté étantglaa cas de définir correctement le facteur
de forme en utilisant la microscopie assistée qiarinatique.
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La conclusion de cette premiere partie est la coapan de plusieurs modeles d’efficacité de
filtration initiale sur une série d’échantillon medd qui nous a permis d’identifier le modéle
LRG comme le plus pertinent. Confronté a des édhlarg plus complexes, il montre des
limites notamment dans la non-prise en compte dines caractéristiques structurelles du
nontissé. Cependant, des récents travaux de réehenst montré le développement de
nouveaux modeles prenant en compte la distributeofinesse des fibres et nous avons inclus
dans ce modele le facteur de forme qui nous pewf@tte plus proche des résultats

expérimentaux.
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V.2. Modélisation de la perte de charge initiale

On trouve dans la littérature plusieurs modelepeatte de charge initiale basés sur I'équation
d’écoulement du fluide en milieu poreux venantaléol de Darcy (équation 1.5) vue dans le
chapitre 1. Nous allons dans un premier temps ootdr les modeles de perte de charge
existants a nos échantillons puis nous tenterorgdelopper notre propre modéle analytique

issu de ces mémes échantillons pour enfin le cotdra ses limites.

V.2.1. Comparaison entre les résultats expérimentaux etdemodeéles
de perte de charge existants

Comme nous l'avions vu dans le chapitre 1, I'équrate la loi de Darcy (1.34P = 4/RU, )

nous mene a la détermination de la résistancecaulément de l'air du filtre : R. L’équation
(1.4), que nous allons rappeler ici nous condtibaver la fonctiorf(«) :
R=axz @)
d 2

f

(V.5)
La littérature se focalise donc sur des expressmsette fonction et propose différents
modéles depuis cinquante ans, résumeés dans lealia¥l8. Ces expressions sont classées en
plusieurs catégories selon Jackson et James [20] :

- Modéles théoriques considérant le flux d’air padallaux fibres

- Modeéles théoriques considérant le flux d’air perpeulaire aux fibres

- Modéeles empiriques considérant le flux d’'air al@ataux fibres
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Tableau V.9 - Expressions de)frouvées dans la littérature

Auteurs Expression of f@) Arrangement
4q
. > . . ,
Langmuir [21] —Ina—§ rog- Flux d’air parallele aux fibres
8a
Happel [22] Ing - az-1 Flux d’air perpendiculaire aux fibres
az+1
8a
Kuwabara [23] “Ing _3 + o Flux d’air perpendiculaire aux fibres
8a
Stechkina [24] “Ina _3 Flux d’air perpendiculaire aux fibres
2
Davies [11] 16a°% (1+560°%) Flux d’air aléatoire aux fibres
Henry [25] 2,4460 +3816a2+13890° Flux d’air aléatoire aux fibres

On remarque que toutes ces fonctions ont commeiermgrametre la compacité, puisque que
I'épaisseur et le diametre des fibres sont utils@ame variables dans I'équation globale.
Les cing séries d’échantillons retenues et leuractéristiques pour comparer les modeles

sont dans le Tableau V.10 :

Tableau V.10 - Caractéristiques structurelles etgmde charges des structures utilisées
pour les comparaisons avec les modéles issus ld&tature

Masse : Diamétre
L . Epaisseur o Perte de charge
Séries surfacique (mm) Compacité moyen (Pa)
(9/m?) (Lm)
lére série [150 - 350] [0,5-1,25] [0,5-0,21] 11 28] [14 — 220]
Mélanges [150 - 230] [0,8-1,4] [0,09-0,2] [1a6} [7-92]
Geométrie [150 — 250] [1-1,5] [0,12 - 0,2] [11 — 25] [24143]
particuliére
Pie-wedge [150 — 230] [0,4-1,2] [0,1-0,3] [a6] [29 — 1640]

L'intérét d'utiliser tous ces échantillons nous et d’avoir une palette plus large de
caractéristiques structurelles, avec par exempedalemetres de fibres allant de 4 a 30 pum,
des compacités de 0,09 a 0,3 mais aussi des pkrteBarges allant de 7 a 1600 Pa. Cette

gamme nous permettra de confronter avec pertinesagaodéles existants.
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Pour comparer ces résultats avec les modéles misisteous allons définir une fonctidfa)
pour chaque échantillon. En utilisant les expressi.5 et 1.6), on peut expriméfx) en
fonction des caractéristiques structurelles du rizaté
d,2xAP.
fla =1 e V.6
(@) 447U (V-6)
Avec APy, la perte de charge obtenue expérimentalement.

Une fois les valeurs obtenues pour tous les édlmarsj on trace la courbed( en fonction de
son parametre et on utilisera cet ensemble de points visiblelaligure V.7 pour comparer

les modeéles existants.

©
&

Echantillon 100% 4D&

£ 4
O
| |

N
T

Fonction de la compacité f(alpha)

G f%ﬁﬁ@

1 O -
| mBO |
0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0.3

Compacité (alpha)

Figure V.7 - f&) en fonction de la compacité avedére sériep mélanges)> géométrie
particuliere,o Pie-wedge
Sur la Figure V.7 on apercoit une tendance entoehapacité et la fonctiond} pour tous les
échantillons. Cependant on observe qu'un pointdg®rtette tendance, c’est la fibre de 4DG,
a cause de sa grande surface spécifigue pour umd gieametre équivalent. Comme
précédemment dans le modéle d'efficacité, il semke la géométrie particuliere de la 4DG

nous mene encore a une limite des modeles. Noteparierons a la fin de cette partie.

Les coefficients de corrélations r obtenus entse d&x modeéles de df présentés dans le

Tableau V.%t les résultats expérimentaux sont montrés aahadleau V.11
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Tableau V.11 - Résultats des coefficients de catio# entre les fonctionsd)
expérimentales et théoriques

Langmuir et Fuchs et . Henry et
Happel Happel Kuwabara Stechkina Davies Ariman
r 0,9739 0,8218 0,9792 0,9552 0,9686 0,9732

On observe que la meilleure corrélation est aveunddele de Kuwabara avec un r de 0,9792.
Tous les modéles utilisés mis a part celui de Hagpieun coefficient de corrélation supérieur
a 0,95 ce indigue une bonne estimation de la glerteharge. La question est, peut-on encore

ameliorer ce résultat en adaptant mieux I'approkimnede f@) en fonction de la compacité ?

V.2.2. Développement d’'un modéle analytique pour la préditon de la
perte de charge initiale

L'objectif est donc d’améliorer la prédiction de peerte de charge initiale en utilisant la
courbe de la Figure V.7. Avec l'aide d’un logicééhjustement de courbes disponible dans la
suite Matlab, on peut utiliser difféerents types digression pour obtenir une courbe
d’approximation de la fonctiond]. La régression qui ajuste au mieux I'ensemblgaiats

est une fonction rationnelle avec un dénominat@lynomial de degré 2, qui est présentée
dans la Figure V.8.

Cette fonction rationnelle exprimée ci-dessous npasmet d’obtenir un coefficient de
corrélation de 0,98 supérieur a ceux obtenus agembdeles issus de la littérature.

0,01541
a?-05707 +0,08375
Il est a noter que nous avons exclu de la coudshéintillon 100% 4DG. On remarque aussi

f(a)= (V.7)

sur la Figure V.8 qu’'un seul point correspondaninaéchantillon de pie-wedge sort des
limites de confiances fixées a 95%.

Les résultats obtenus pour une compacité proch@lenontrent une allure de courbe ne
correspondant pas a ce qu’on pourrait imaginest-a'aire une augmentation de)f@vec la
compacité. Le fait est que nous n'avons que quétigantillons, correspondants a des
nontissés pie-wedge calandré ayant cette compéaitéus faudrait plus d’échantillons pour
affiner la courbe a cet endroit. On peut donc aérer que le modele est valable uniquement
pour une compacité comprise entre 0,09 et 0,3 amdaux d’erreur plus important autour de
0,3.
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Figure V.8 - Ajustement de la fonction)f@vec la fonction rationnelle a 95% de degré de
confiance

En effectuant une corrélation linéaire entre |lesiltats expérimentaux et les résultats de perte
de charge calculés a l'aide des équations (V.5)Vet) on obtient 'ensemble de points
représentés dans la Figure V.9
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Figure V.9 - Corrélation linéaire entre résultatspgrimentaux et résultats modélisés

Les résultats montrent au final une bonne prédidiie la perte de charge par le modeéle, tous

les points sont dans l'intervalle de confiance &85% on note cependant que I'échantillon
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de 4DG semble loin de la droite. En effet, la pelgecharge prédite est beaucoup plus faible
que la perte de charge mesurée expérimentalementéstiltat montre de la méme facon
gu’'avec l'efficacité que certaines caractéristigatrsicturelles du matériau nontissé limitent
les modeles actuels. Le tracé des limites de cocgmnous montre aussi que pour des faibles
valeurs de perte de charge, la marge d’erreureestaleur absolue plus élevée. Nous allons
maintenant dans la fin de cette partie tenter dlimmas le modele en prenant en compte le
facteur de forme des fibres comme nous I'avonsafat I'efficacité de filtration initiale.

V.2.3. Prise en compte du facteur de forme dans I'amélioteon du
modele analytique de perte de charge initiale

Les valeurs expérimentales obtenues sur la pertehdege initiale des échantillons 100%
4DG nous donnent une moyenne de 140 Pa tandisaqualdur observée avec le modele
analytique développé est de 30 Pa. En utilisamhéne cheminement qu’avec le modele
d’efficacité de filtration initiale nous pouvonsiter d’améliorer le modéle.

Tout d’abord en utilisant les équations 1.3 etdtpeut exprimer la perte de charge comme
suit :

f(a)

f
En incluant le facteur de formrggdans cette équation on obtient une nouvelle exmesle la

AP = 447U

(V.8)

perte de charge :
fla)x¢
AP = 447U ¢ gz (V.9)
f
Avec le modele on obtient une nouvelle valeur deepde charge initiale avec I'échantillon
100% 4DG qui est de 83 Pa, en l'incluant cette edawaleur dans la série de points de la

courbe Figure V.9 on obtient le graphique de laufagv.10.

La correction permet de rapprocher la valeur deéepée charge théorique de I'échantillon

4DG de la courbe de régression linéaire. Cepenuaug sommes encore loin de la valeur de
140 Pa. Une explication pourrait étre I'observafiaite sur les images MEB des échantillons
4DG dans le chapitre 3. Il a été dit que I'opératichydroliage combinée avec le compactage
avait aplati les fibres augmentant de ce fait lmgacité et empéchant I'écoulement de I'air au
travers de la structure. Cette caractéristiquecttralle n’est absolument pas prise en compte

dans ce modeéle ce qui peut donc expliquer I'égareda théorie et la pratique.
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Figure V.10 - Corrélation linéaire entre les peris charges initiales théoriques et

expérimentales incluant la correction du facteurfolene

La littérature nous a montré que plusieurs modaéeperte de charge initiale existent, basés
sur des séries d’échantillons ou sur des arrangsndenfibres aujourd’hui dépassés. La mise
en ceuvre d’'un nouveau modele de type analytiqué bas des échantillons ayant des
caractéristiques structurelles plus proches deblgmmtiques actuelles en filtration de l'air
nous semblait judicieuse. Ce nouveau modele cordramx résultats expérimentaux a montré
un trés bon coefficient de corrélation, meilleuedes modeéles existants mais avec cependant
des limites notamment dans les échantillons avedidees de forme de section spéciales. En
adaptant I'équation au facteur de forme des fitwas;orrige les résultats théoriques dans une
certaine mesure. La prise en compte d’autres @rsiifjues structurelles nous permettrait de

s’approcher encore plus des résultats expérimentaux
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V.3. Développement d’un logiciel de prédiction des propétés de
filtration d’'un nontissé filtrant

L'objectif de nos études était de définir des iete entre les propriétés de filtration et les

caractéristiques structurelles de nontissés. L&tles modeéles existants et le développement
de nouveaux modéles incluant de nouvelles caratitgres des matériaux ameliorent notre

approximation des résultats. Nous avons aussi va cgertaines des caractéristiques

structurelles telles que la tortuosité, I'arrangaetifgreux... ne sont pas encore considérées
dans les modéles. Cependant les modéles présegtEEdpmment nous permettent tout de

méme de développer une interface graphique avetalestéristiques structurelles en entrée

et les propriétés de filtration en sortie. Cettéeriface nous aide a orienter les futures

structures filtrantes. Cette partie traitera tdabdrd du développement de I'interface pour la

prédiction des propriétés de filtration de monod¢mscnontissés puis nous présenterons un
modele et linterface pour la modélisation des péips de filtration de structures

multicouches.

V.3.1. Développement de l'interface de filtration pour desontissés
monocouches

Pour le développement de l'interface, nous utitiserles modéles présentés dans les parties
précédentes. Le schéma de la Figure V.11 présenfmlrametres utilisés en entrée et obtenus
en sortie. Le facteur de forme ainsi que I'appration de Sakano [16] pour les mélanges de

fibres sont inclus dans le logiciel.

Paramétres d’entrée Modélisation par l'interface Popriétés de sortie

Masse surfacique
Masse volumique
Mélanges fibres —

Forme de la section z
Diameétre moyen

Epaisseur Compacité
Vitesse de filtration
Figure V.11 - Schématisation des parameétres enfsédges de l'interface graphique de
filtration

Perte de charge initiale

- Efficacité de filtration
—

initiale

L'interface est programmeée sous le logiciel Matéb utilisant du langage C orienté objet
avec I'obtention de variables lors de la créatiea dbjets sur l'interface graphique de Matlab.

La Figure V.12 présente linterface graphique déppE€e sous Matlab. Les parametres
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d’entrées cités ci-dessus se retrouvent dans leiéhgon remarque que I'on est limité a un
mélange de deux fibres. Les propriétés de sorties I®fficacité de filtration pour I'aérosol

de paraffine (0,6 pm) et pour I'aérosol de fluoérse (0,18 um) ainsi que la compacité, la
perte de charge et une approximation de la periitéadil’'air a partir du résultat de perte de
charge. La présence d'un graphique nous permetafiobun profil de I'efficacité et des

efficacités de diffusion, interception et impacti@m fonction de la granulométrie des
particules. Cette derniere est comprise entre @010 um mais les valeurs qui nous

intéressent réellement sont comprises entre @, Juet.

-} LRG_Melanges_FacteurForme

GEIEH Modéle Mulbizouches &Y

Ereghie Modélisation des propriétés de filtration
Imprimar

Mom de I'échantillon

~ Garactéristiques structurelles du nentisse filtrant Efficacité de filtration en fonclion de la granulométie

fasse surfazique; | grm?

Fraction massique:  Fibre 11| Fibre 2;

Facteur oe Fonme:

Masse wolumique:

Diarmetre moyen:

Epaisseur mayenne:

Witesse de filtration:

Fibre 1:]

Fibre 1:]

Fibre 1! | pm Fibre 2: \-

i

mis

Fibre 2: |

kg/m3 Fibre 20|

| kg/m3

pm

Compacité

—Proprigtés de Filtration

Y

Effiganité o filtration & la fluoresoéine (0,18 pm: %

Efficacite de filtrtion 2 la parifine (0,8 pm); | | %

Perte de Gharge: Pa

L L .
= 2 A1 0 1
Permeabilite a lair: méfs

Validation

& 2 ®® YOS 7 | e SEloratew Wind.. - | [ 3Moosoft Office .. = | O Récapinatifde tous... | ©J Pagestaunes -Rémit.. -} 5 MATLAD

Figure V.12 - Présentation de l'interface graphique

Granulomatrie (um)

iy }"fi_m 10:40

—_—
74 demarrer

Un menu nous permet d’enregistrer les résultats denfichier Excel afin d’exploiter les
valeurs obtenues pour chaque diamétre de particlile®us permet aussi d’imprimer les
résultats et d’ouvrir des caractéristiques stratkes de nontissés exportées au préalable en

format csv.

La Figure V.13 nous présente cette-fois ci lesltétsuaprés avoir entré les caractéristiques
structurelles. Le profil obtenu sur le graphiquesimontre bien la zone MPPS évoquée par la
littérature. Les mécanismes de diffusion et d’icégtion sont majoritaires pour la vitesse de
filtration utilisée, I'impaction ne s’applique qumour des particules supérieures a 1 um de
diamétre et donc en dehors de la zone MPPS pouasel’échantillon test utilisé nous
permet d'utiliser deux types de fibres différentese de polypropylénep (= 900 kg/mi) et

une de polyesteip(= 1380 kg/ni), avec des proportions massiques différentesdideseétres
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différents et deux facteurs de formes distincts.@chantillon n’a jamais été développé, il sert

juste de test pour confronter toutes les posdhkilitffertes par le logiciel.
-} LRG_Melanges_FacteurForme E@@

Fichier Modéle Mulkicouches N

Modélisation des propriétés de filtration

Nom de I'échantillon | Echartlon Test
_ Carastéristiques structurellss du nontisss filtrant Efficacité de filration en fonction de la granulométrie
100
Masse sutfacique: | 70 g/rme Intercaption
: [ . } g0 Diffusion
Fraction massique:  Fibre 1| 075 Fibre 2| 025 Impaction
. . Efficacite
Facteur oe Farme:  Fibre 43 1 Fibre2: | 2 | 80

Masse volumique:  Fibre 11 o0p | kg/m3 Fibre2: | 1380 | kg/m3 o
Diamétre moyen:  Fibe 1| s | pm Fibe2 [ 3 | pm
60 -
Epaisseur moyenne: | g7 | mm E (%)

A0 -
Vitesse de filtration: | 02 mig

a0+

—Propriétés de Filtration:

o 30+
Compaoité: | 101449 | %

Efficacité de litration 2 la luorescéine (0,18 pm): | sszezt | % 20

Effioanité de filtmtion & la parafing (3,6 prm) ‘ 63T | %

Pere d2 Gharge: | 3424 | Pa

0 = = b= "
. 10 107 10" 10 10
Perméabilité & lair: | 118527 | Wm?s g o
L B2z Validation Granulometrie (um)

«4 demarrer. Er@EBOL Y

| B S Explorstewr Wini.. - | [ 3 Microsoft Office ... - | Ej Récapulatfde tous... - ) 5 MATLAB - | [ Microsoft Office Pict... 4;1’“7‘-"'«: I 1

Figure V.13 - Présentation des résultats obtenud'isterface

Cette interface nous permet donc d’utiliser les ehesl présentés dans ce chapitre avec plus
de facilité d'utilisation et un résultat rapide. g@adant on pourrait encore I'améliorer en

ajouter d’autres caractéristiques structurellesrdrée.

V.3.2. Deéveloppement de l'interface de filtration pour desontisses
multicouches

Nous avons vu dans le chapitre 4 que pour améliereompromis perte de charge/efficacité
de filtration, il est préférable de combiner desiures pour profiter d’'une synergie. A partir
de résultats expérimentaux, nous avons déduit elagian entre les propriétés de filtration

d’'un nontissé monocouche et d’'un multicouche.
V.3.2.1. Matériels et méthodes

Nous allons utiliser quatre nontissés déja dévesppour lesquels nous connaissons
parfaitement les propriétés de filtration et lesactéristiques structurelles notées dans le
Tableau V.12.
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Tableau V.12 - Caractéristiques structurelles atiétés de filtration des monocouches

utilisées
Diamétre Masse Epaisseur Perte de Efficacité a
Référence moyen fibores  surfacique alkPa Compacité Charge 0,6 um
(Lm) (9/m?) (mm) (Pa) (%)
A 13,13 176 0,86 14,87% 107 18,24%
B 13 265 1,08 16,25% 178 22,22%
C 4 20 0,16 13,89% 122 36%
D 7,9 150 0,77 15,60% 209 35,15%

Ces échantillons nous permettent de balayer unengade 4 a 13 um de diamétre moyen de
fibres, une masse surfacique de 20 a 250 g/m? etépaisseur de 0,16 a 1,08 mm. Les
propriétés de filtration nous donnent aussi undantgpix avec une perte de charge située entre
100 et 200 Pa et une efficacité de filtration ed@est 36%.

Afin d’établir une relation entre les propriétésfigation d’'un monocouche et 'assemblage
de plusieurs de ces monocouches nous allons testezombinaisons de deux, trois et quatre
couches des échantillons cités ci-dessus sur le Barfiltration a I'huile de paraffine. Les
combinaisons testées sont: A+A, A+B, A+C, A+D, B+#B+C, B+D, C+C, C+D, D+D,
A+B+C, A+B+C+D. Nous n’accordons pas d'importancesans des couches car d’apres les
travaux de Hongging et al. [26], I'ordre des cowclifrantes importe peu sur les propriétés
de filtration. Les monocouches sont disposéeses sur les autres perpendiculairement au

flux de I'air, il N’y a donc pas d’assemblage ointimité entre les couches filtrantes.
V.3.2.2. Résultats et discussions

Dans le Tableau V.13 sont affichés les résultatsrdanipulations sur le banc de filtration.

Trois essais de filtration sont effectués pour cieaéchantillon.
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Tableau V.13 - Propriétés de filtration expérimdasaobtenues sur la superposition de
monocouches de références

Perte de charge Efficacité de
Références  expérimentale filtration

(Pa) expérimentale
A+A 217 +12 31,55% + 0,8%
A+B 275+9 38,10% * 1,4%
A+C 225+8 47,93% + 1,6%
A+D 317+10 47,47%=+ 1,5%
B+B 3506 39,03% + 1%
B+C 295+9 51,02% + 1,6%
B+D 385+ 13 49,34% + 1,6%
C+C 246 +7 58,63% *+2,1%
C+D 3308 58,89% *+ 2%
D+D 423 £12 58,21% + 1,8%
A+B+C 400 £ 15 59,31% + 2,4%
A+B+C+D 614 + 20 73,78% + 2%

Il semble qu’une tendance s’inscrit a la fois plauperte de charge et I'efficacité de filtration.
En effet, il apparait que la perte de charge d'untioouche est la somme des pertes de
charge des monocouches soit :

k=n

DRy = Y OP, (V.10)
k=1
Avec k le nombre de couches.

De l'autre coté, on trouve que l'efficacité derélion d’'un multicouche est le produit des
opposeés des efficacités de filtration des monoocesich
k=n
E i =1- H 1-E,) (V.11)
Ces équations ne sont pas sans rappeler la littérat les différents auteurs exprimant
I'efficacité globale d’'un filtre a partir des eféicités unitaires de collection des fibres. De plus
'équation (V.11) ressemble a une approche de Kagg&] qui tentait d’exprimer

differemment I'efficacité globale d’un filtre pag produit des perméances des fibres.
Les résultats pour la perte de charge et I'effiéagiodélisées sont disponibles dans la Figure

V.14 sous la forme d’'une corrélation linéaire erlge résultats modélisés et les résultats

obtenus expérimentalement.
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Perte de charge expérimentale (Pa) Efficacité de filtration expérimentale (%)

Figure V.14 - Corrélation linéaire entre les progtés de filtration multicouches
expérimentales et modélisées. a) Perte de chajdeffioacité.

Les courbes montrent que les prédictions des grgsride filtration sur les multicouches sont
« quasi-identiques » aux propriétés de filtratioqpéimentales. Quasi, car les écart-types
mesures entre chaque manipulation nous montre ugersi nous avons tenté de prendre des
échantillons identiques, le matériau textile éfaent définition hétérogéne, nous ne pouvions
reproduire les expérimentations avec une parfaigetdude. Mais cependant les pentes des
courbes a) et b) sont trés proches de 1 et leicieeiff R2 est lui aussi proche de 1, on peut
donc considérer l'utilisation de ces deux équatidiams la prédiction des propriétés de
filtration d’échantillons multicouches a partir depriétés des monocouches, bien qu’elles

ne nous permettent pas de connaitre les caraj@astd’un filtre multicouches directement.
V.3.2.3. Développement de I'interface graphique de filtratio

La réalisation de l'interface graphique pour laeddtination des propriétés de filtration de
multicouches filtrantes est incorporée au logidefiltration présenté plus haut. Il consiste en

une fenétre nous demandant le nombre de couchgsosées par le nontissé (Figure V.15).

<) Composites

Propriétés de filtration de structures composites nontissees

Nombre de couches | | [ | ok

Efficagité du filtre (%) ] Perte de Charge (Pa) |

Figure V.15 - Menu de l'interface graphique pouditermination des propriétés de filtration
de nontissé multicouches
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Comme nous l'avions dit précédemment il est néoesske connaitre les propriétés de
filtration de chacune des monocouches car ellesdEmandées par la suite dans le logiciel.
(Figure V.16).

Efficacité des couches

Entrez efficacite de la couche n %: h
| 40 [

Entrez efficacite de la couche n %:
| 50 [

Entrez efficacité de la couche n %:

(o] (e

Figure V.16 - Introduction des propriétés de fittcm des monocouches

Le résultat est ensuite affiché dans le menu dedare V.15 avec les pertes de charge et

efficacités de filtration initiales de la structurrilticouche.
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V.4. Conclusion

Ce chapitre avait pour but de présenter les diftése approches de la modélisation des
propriétés de filtration au travers de la littératuCes études nous ont permis de sélectionner
un modele d'efficacité de filtration initiale encard avec nos résultats expérimentaux : le
modeéle LRG. Elles nous ont aussi permis de développtre propre modéle de perte de

charge initiale plus proche des échantillons quesravions développés.

Au travers de ces exemples, nous avons exposériigss des modeéles notamment dans la
prise en compte des caractéristiques structurdesnontissés. Nous avons pu incorporer le
facteur de forme, la modélisation de multicoucheseemélange de deux fibres dans nos
modeles, méme si les corrélations avec les résuégpérimentaux ne sont pas toujours
bonnes notamment dans le cas des mélanges de filmlasest d( a notre hypothese de départ
gui impose les deux populations de fibres comméprddantes en terme de contribution aux
propriétés de filtration. Cette hypothése est faietsil faut considérer la structure dans son
ensemble avec des paramétres comme la distribuléoriaille des fibres, la tortuosite,

'arrangement fibreux...

Néanmoins la précision dans de nombreux cas denoeeles nous permet de développer
sous Matlab un logiciel de prédiction des perforoesn par l'intégration de certains
parametres structures. Ce logiciel nous permetilder@lus exactement les caractéristiques

structurelles & atteindre lors du développemengdbantillons.

245



Chapitre V — Modélisation des résultats

Réferences Bibliographiques

[1] T. Frising, D. Thomas, P. Contal, D. Bémer, [xclerc, Influence of filter fibre size
distribution on filter efficiency calculations (2003), Institution of Chemical Engineers, Vol.
81, Part A.

[2] T. Frising,Etude de la filtration des aérosols liquides etna@&anges d'aérosols liquides et
solides—(2004),Thése présentée a I'INPI.

[3] J. Pitch,Gas filtration theoryFiltration — Principles an Practices (1977, (Orr. C. Ed.)
Part I, Marcel Dekker, New York.

[4] S. KuwabaraThe forces experience by randomly distributed pakaircular cylinder or
spheres in a viscous flow at small Reynolds numbét859, Journal of the Physical Society
of Japan, vol. 14, pp. 527 — 532.

[5] I.B. Stechkina, N.A. FuchsStudies on fibrous aerosol filters — | — Calculatiof
diffusional deposition of aerosols in fibrous fike- (1966, Annals of Occupational Hygiene,
Vol. 9, pp. 59 - 64.

[6] I.B. Stechkina, A.A. Kirsch, N.A. Fuchsnvestifations of fibrous filters for aerosols
calculation of aerosol deposition in model filtens the region of maximum particle
breakthrough- (1969, Kolloidnyi zhurnal, Vol. 31, pp. 121 — 126.

[7] A.A. Kirsch, U.V. ZhulanovMeasurement of aerosol penetration through higttieficy
filters — (1978, Journal of Aerosol Science, Vol. 9, pp. 291 8.29

[8] K.W. Lee, B.Y.H. Liu, Theoretical study aerosol filtration by fibroustdits — (1982,
Aerosol Science and Technology, Vol. 1, pp. 14B%.1

[9] B.Y.H. Liu, K.L. Rubow, Efficiency, pressure drop and figure of merit ajhiefficiency
fibrous and membrane filter media(1990, 5th World filtration Conference, Nice, France.

[10] S. PayetFiltration stationnaire et dynamique des aérosatpiides submicroniques
(1991, Thése, Université Paris XII.

[11] C.N. DaviesAir filtration — (1973, Academic Press London, New York.

[12] H.C. Yeh, B.Y.H. Liu,Aerosol filtration by fibrous filters — Il — Expenental— (1974,
Journal of Aerosol Science, Vol. 5, pp. 205 - 217.

[13] G. Miecret, J. Gustavssollathematic expression of HEPA and ULPA filterscedficy
experimental verification — Practical alliance toew efficiency test methods (1989,
Contamiexpert, Versailles, France.

[14] R. Gougeon,Filtration des aérosols liquides par les filtres fdbres en régimes
d’interception et d’inertie- (1994, Thése, Université Paris XII.

246



Chapitre V — Modélisation des résultats

[15] S.K. Suneja, C.H. LeéAerosol filtration by fibrous filters at intermede Reynolds
numbers (<100} (1974, Atmospheric Environment, Vol. 8, pp. 1081 — 1094

[16] T. Sakano, Y. Otani, N. Namiki, H. Enfarticle collection of medium performance air
filters consisting of binary fibers under dust leadconditions— (2000, Separation and
Purification Technology, Vol. 19, pp. 145 — 152.

[17] R.C. Brown, A. ThorpeGlass-fiber filters with bimodal fiber size disttion — (2001,
Powder Technology, Vol. 118, pp. 3-9.

[18] S. Jaganathan, H. Vahedi Tafreshi, B. PourohelyrOn the pressure drop prediction of
filter media composed of fibers with bimodal diaenetlistribution — (2008, Powder
Technology, Vol. 181, pp. 89 — 95.

[19] T. Frising, D. Thomas, P. Contal, D. Bémer, 2clerg Influence of filter fiber size
distribution on filter efficiency calculations (2003, Institutional Chemichal Engineering,
Vol. 81, pp. 1179 — 1184.

[20] G.W. Jackson, D.F. JameBhe permeability of fibrous porous media(1986, The
Canadian Journal of Chemical Engineering, Vol.f#,317-330.

[21] I. Langmuir,Report on smokes and filters, Section (1942, U.S.S Office of Scientific
Research and Development, 865, part IV.

[22] J. HappelViscous flow in arrays of cylinders(1959, American International Chemical
Engineering Journal, 5, pp 174-177.

[23] S. KuwabaraThe forces experience by randomly distributed peka&ircular cylinders
or spheres in a viscous flow at small Reynolds rarsws (1959, Journal of the Physical
Society of Japan, 14, pp. 527-532.

[24] I.N. Stechkina, N.A. FuchsStudies on fibrous aerosol filters — | — Calculatiof
diffusional deposition of aerosols in fibrous fike- (1966, Annals of Occupational Hygiene,
9, pp. 59-64.

[25] F.S. Henry, T. ArimanAn evaluation of the Kuwabara model (1983, Particulate
Science and Technology, 1, pp. 1-20.

[26] H. Shen, K.K. Leonasstudy of layering order on filtration ability of igical face masks
—(2006),Journal of Textile and Apparel Technology and Mgamaent, Vol. 5, Issue 3.

[27] G. Kasper, O. Preining, M.J. Mattesd?enetration of a multistage diffusio battery at
various temperatures (1978, Journal of Aerosol Science, Vol. 9, pp. 331.

247






Conclusion Générale






Conclusion Générale

Conclusion Générale

L’ensemble des travaux présentés dans ce mandsctiiese ont été réalisés dans le cadre d'un
programme de recherche regroupant plusieurs paesnadustriels et scientifiques. Il avait pour
objectif de développer et d’étudier de nouvellesicitires filtrantes nontissées fonctionnalisables

plus perméables a l'air et plus efficaces pouiltieafion d’aérosols d’origine biologique.

L’étude bibliographique nous a permis dans un peentemps de comprendre la théorie de la
filtration. L’écoulement du fluide et la capture particules sont des mécanismes complexes, régis
en grande partie par la structure du média fibrewa.littérature nous montre que diminuer le
diametre des fibres augmente l'efficacité de filtna mais diminue la perméabilité a l'air. Il en va
de méme lorsque I'on augmente la compacité. Madifee forme de la section des fibres et
'orientation des fibres permet d’améliorer le caorpis perméabilité a l'air et efficacité de
filtration. D’autres parametres ont aussi été idiéist comme les propriétés physiques du fluide
(vitesse) ou encore la nature des aérosols fiftigsides ou solides). Le traitement électrostagiqu
est une solution répandue pour améliorer I'effitgade filtration sans modifier la perte de chatbe.

a cependant quelques inconvénients, notammentldaesue du traitement lors de I'exposition a

des solvants.

La synthése de l'actualité des nontissés filtramisitre que I'évolution des produits s’articule aurto
de trois axes : le développement de nouvelles djlhatilisation de nouveaux procédés, ainsi que
I'association innovante de procédés. Les fibresigfs s’orientent autour de deux thématiques : la
premiere consiste a diminuer le diametre en uttiskes technologies de filage multicomposantes
tandis que la seconde vise a modifier la géométida fibre pour augmenter la surface spécifique
de celle-ci. Le procédé electrospinning est unérnelogie émergeante qui offre la possibilité de
développer des structures avec des nanofibres ameéthie inférieur a 500 nm. Le procédé
cardage/hydroliage, technologie versatile, permétisation d’une large gamme de fibres, autorise
le mélange des fibres et propose la possibilit€atabiner des structures pour profiter d’effets de
synergie. Ce procédé offre par rapport au meltbJawre structure plus homogéne. Dans le cadre
des différentes investigations menées lors de ra&ux, nos choix de procédés et de matiéres

premieres se sont donc orientés vers ces techeslogi
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Aprées avoir présenté les techniques de mise eneomivde caractérisation au début du second
chapitre, nous avons étudié un cas spécifique,deqme respiratoire. En effet, nous nous sommes
particulierement intéressés a des structures rfittsa de faible épaisseur possédant un bon
compromis efficacité/permeéabilité a I'air. Les massg respiratoires nécessitent des permeéabilités a
I'air élevées pour laisser respirer l'usager tontle protégeant des particules nocives avec une
efficacité de filtration élevée. Cette étude noupeamis de passer en revue sa conception et de
définir un cahier des charges pour notre struchurgissée et nos propriétés de filtration. Ce sont
des produits multicouches, composés essentiellemdenpolypropylene fabriqués a partir des
procédés de type meltblown et spunbond. Nous agtaisi qu’il nous fallait obtenir une épaisseur
de I'ordre du millimetre avec des fibres en desst$ pm pour obtenir une efficacité de filtration
de 94 % et une perte de charge inférieure a 400N@as avons veérifié que les charges
électrostatiques présentes sur les couches fisaaélioraient I'efficacité de filtration de 2(B@

% mais qu’elles ont de grandes chances de se @lideig d’'un traitement de fonctionnalisation.

Enfin, pour conclure le deuxiéme chapitre, noushaarésenté la mise en ceuvre de fibres spéciales,
de type bicomposantes segmentées. La mise en abenaes fibres spéciales dans la réalisation de
structures filtrantes a nécessité I'étude de plusiparametres d’hydroliage comme l'orientation des
lames, la pression des jets d’eau et le nombranigées de buses. L'éclatement de ces fibres et leur
répartition dans la structure sont les caract@uss primordiales recherchées. L'orientation des
lames en « V » a permis d’obtenir un facteur ddiguplus intéressant que l'orientation en « A »
grace a une répartition des fibres plus homogenéagqilite I'écoulement du fluide. L’augmentation

de la pression a favorisé I'éclatement des fibressna compacté le matériau ce qui influence
négativement la perméabilité a I'air. Le meille@mpromis entre les propriétés de filtration a été
obtenu avec des lames a deux rangées de trouphb&ss au microscope électronique a balayage
nous ont montré que l'éclatement se réalise platbtsurface et qu'au cceur des échantillons,
beaucoup de fibres restaient intactes. Avec l'aidenodéles de filtration nous avons pu estimer le
diamétre moyen des fibres obtenus aprés fabricablmus avons réussi a obtenir pour certains
échantillons, un diamétre de fibres inférieur an%. p

Le cceur de notre étude, visant a comprendre lasae$ entre les caractéristiques structurelles du
nontissé et les propriétés de filtration a été iémdlans le chapitre trois. Nous avons choisi par

rapport a la littérature d’étudier les paramétresiuctures suivants :
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- Le diametre des fibres

- La compacité du nontissé

- La forme de section des fibres

- Le mélange de deux diametres de fibres

Nous avons choisi d’exprimer les propriétés dedfilon en fonction de la longueur surfacique de
fibres. Nous avons remarqué qu’avec une longuetdiacque de fibres donnée, on pouvait estimer
une efficacité de filtration et une perméabilitéaér correspondante sans prendre en compte d'swtre
caractéristiques. Cela est lié a I'importance foete de cette caractéristique sur les propriégs d
filtration. Nous avons tout de méme confirmé lesuléats issus de la littérature. A savoir que
lorsque que I'on augmente la longueur surfaciquélaes, on augmente l'efficacité de filtration et

inversement, on diminue la perméabilité a I'aire€e’ un moyen pertinent et complémentaire au

diameétre des fibres pour exprimer les propriétésliation.

Concernant la compacité, nous avons retrouvé dets efimilaires a ceux observés par Lamb et al.
[1]. Augmenter la compacité augmente I'efficacigéfidtration de facon significative dans une zone

comprise pour nos échantillons entre 10 et 20% quHdela de 20% de compacité on remarque que
'augmentation d’efficacité de filtration n’est @wsignificative. Ce résultat a aussi été observé de
facon inverse pour la perméabilité a I'air. Nousms/ conclu qu’a partir d’'une certaine compacite,

variable selon le type d’échantillon (diamétre noyibres, masse surfacique, épaisseur etc.) que
'empilement des fibres devient trop important et permet plus une évolution des propriétés de

filtration significatives.

L’étude de la géométrie des fibres nous a monteedgs fibres comme la 4DG avec un facteur de
forme élevé permettent d’obtenir une valeur d'effité supérieure a celle attendue pour une fibre
de ce diametre. Cependant, la ou nous espérioratiorefficacité de filtration / perméabilité aira

plus élevé que dans le cas de fibres circulair@ss mvons observé que I'écrasement des fibres 4DG

lors de la fabrication empéchait 'écoulement duidi.

Mélanger des diametres de fibres différents noapporté des résultats trés intéressants. En effet,
nous avons observé que, globalement, I'efficacééfildration était proportionnelle a la longueur
surfacique de fibres fines. Donc pour une quarnkidibres fines donnée, on obtient une efficacité
prévisible. En conservant cette longueur de filirems donnée et en ajoutant une quantité de fibres

plus grosses, dites de « structuration » on obtiaestefficacité équivalente mais une perméabilité a
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l'air plus élevée. Nous sommes arrivés a la commfugjue les fibres grosses structuraient le

nontissé, elle ont permis de diminuer la compaatitdonc d’améliorer I'écoulement de I'air.

L’'analyse statistigue réalisée a la fin de ce o chapitre a confirmé les relations
propriétés/structures. L'analyse en composantexipales a l'aide des projections des différents
parametres a montré que nos conclusions étaientates et que nous n'avions pas oublié de
relations avec d’autres parameétres. La régresdidaite multiple nous a donné un modéle
statistique de I'efficacité et de la perte de cbgrgenant en compte des parameétres de fabricdgon,
fibres et de structures. Méme si les coefficiemscdrrélations ont indiqué que les modeles étaient
fiables, certains résultats obtenus sur les longusurfaciques de fibres fines sont contradictoires
Cela nous rappelle gu’'un modéle n’est jamais useleMNéanmoins, la pondération des effets de
tous les parametres étudiés sur les propriétésilmation a souligné la forte influence des
caractéristiques structurelles, devant les parawnéke fabrication et les fibres. Avec, en premear |

la longueur surfacique de fibres suivie de la cariipa

L’association de structures envisagée dans le iquagrchapitre a montré le réel avantage a utiliser
le procédé de fabrication cardage/hydroliage. Lalbinaison de structures monocouches dans le
cadre du développement d’'un filtre a gradient deogité et de diametre de fibres a montré une

amélioration du compromis perméabilité a I'air/editité de filtration.

Toujours grace a ce procédé de fabrication, lasat&n d’'une structure filtrante multifonctionrell
a été possible. Ce nontissé composite créé a gartiouches hydrophiles et hydrophobes facilite la
fonctionnalisation sur la partie hydrophile et l@ation de charges électrostatiques sur la partie

hydrophobe.

Enfin, a I'aide d’'un partenariat avec l'universiti® Gand, il nous a été possible d’obtenir des
structures réalisées par technique d’electrospinninavantage de ces structures nanofibres est
'amélioration des propriétés de filtration par papt a des structures microfibres. La présence de
charges électrostatiques a été observée mais ad@nmoindre mesure que sur des filtres de type
électret. Nous avons émis I'hypothése que le nordbr&nudsen expliquerait les résultats obtenus.
En effet, a I'échelle des nanofibres, I'écoulemaat’air autour des fibres est différent que susr le

microfibres. La vélocité n'est pas nulle a la scefade la fibre, le fluide glisse sur les fibres.

L'utilisation du polyamide 6-6 s’est montrée plugéressante que le polyamide 6. Les structures
fibreuses obtenues avec le PA66 ont un meilleurpromis efficacité/perte de charge avec des
propriétés plus homogénes. Cependant nous avorss @ositré que les propriétés mécaniques
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étaient insuffisantes, notamment pour des vitesgesiltration élevées. L'utilisation du support
semblait étre la solution la plus logique, seuletmaicune adhésion ne s’est faite avec celui-ci.
Néanmoins, il a rempli son réle de protection cemérflux d’air. En conclusion, ce chapitre montre
gue lI'on peut combiner les propriétés de chaqueclomugu’elle soit pour la filtration, pour la

structuration ou pour la protection afin d’obtemir nontissé composite adapté.

La modélisation des propriétés de filtration est étape complémentaire a notre étude. A partir de
la littérature nous avons identifié de nombreux elesl que nous avons confrontés a nos résultats
expérimentaux. Pour I'efficacité de filtration, stde modele LRG qui a retenu notre attention, avec
un coefficient de corrélation trés élevé. Pour datep de charge, nous avons souhaité développer
notre propre modele analytique a partir des résulexpérimentaux. Ce modele a donné un

coefficient de corrélation plus élevé que les mesi&lxistant sur nos échantillons.

Les modeles ont toutefois montré certaines limit@stamment dans la prise en compte des
caractéristiques structurelles des nontissés. bang#rie des fibres ou encore le mélange de fibres
sont des parameétres pour lesquels nous avons ébshry écarts entre la théorie et les
expérimentations. Au cours de nos travaux, nous@poopose d’inclure le facteur de forme dans
les modeles d'efficacité et de perte de chargeutengus a permis d’étre plus proche des résultats
expérimentaux dans le cas de fibres non-cylindéguéependant, pour étre parfaitement en
adéquation avec les expérimentations, il faudetitavailler les équations d’écoulement de fluide
autour de fibres a forme de section particulieRsur les mélanges de fibres, nous avons utilisé
'approximation de Sakano [2]. Il a estimé que I'pauvait prédire I'efficacité de filtration d’un

filtre constitué d’'une distribution de diamétre fileres bimodale par le pourcentage massique de
chaque fibre. Son hypothése est donc de ne pagléosrsles interactions au niveau de la structure
des deux populations de fibres. Bien sOr dans deecde nos mélanges de fibres, la modélisation
avec cette approximation n’a pas permis de s’apyrodes résultats expérimentaux. Méme si les
résultats sont plus proches qu’en utilisant le @itien moyen. Cela veut dire que nous devons
considérer la structure dans son ensemble avepataméetres comme la distribution de taille des

fibres, la tortuosité, I'arrangement fibreux...

Nous avons développé une interface logicielle @gliption des propriétés de filtration sous Matlab
a l'aide des modeéles étudiés. Ce logiciel nous perén partir des prédictions de définir les
parameétres de structure pertinents pour le développt de nontissés filtrants lors de nos

expérimentations.
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Au final, ces travaux ont montré l'intérét de d@pger des médias fibreux nontissés pour aider a la
compréhension des mécanismes de filtration. L&ailon du procédé de fabrication
cardage/hydroliage offre une alternative intéretgsarface aux procédés classiques
meltblown/spunbond. Il permet en outre en utilisdes fibres spéciales d’obtenir des structures
avec des diametres de fibres inférieurs a 5 umedougardant les avantages de la technologie en
termes de souplesse, homogénéite, répartition idesesf De plus, cette technologie permet
d’associer différentes structures et de profiteaffdts de synergie. Nous pensons qu’aujourd’hui,
'amélioration des produits passe par ce type @gtgation. Notamment, en associant des structures
microfibres a des structures nanofibres, on peat fais obtenir des propriétés homogéenes et des
compromis de filtration intéressants. Car aujound’tiest bien le challenge proposé, obtenir une
structure avec des caractéristiques contrbléesppenes mais avec des échelles nanométriques

pour les propriétés de filtration. La voie est donwerte...le meilleur est encore a venir.
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