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Introduction générale

La production et l’utilisation des matériaux polymeres synthétiques et artificiels ont
considérablement évolu¢ dans les dernic¢res décennies. Cette forte demande est principalement
due a leurs disponibilités dans une grande variété de composition chimique et de propriétés
physiques. Ces matériaux offrent de bien meilleures performances que les fibres naturelles
mais, ils ne présentent pas souvent les propriétés de surface satisfaisantes pour étre utilisés
sans modification préalable. En effet, la plupart de ces fibres présentent une surface
relativement hydrophobe, ce qui entrave certaines applications comme par exemple la
teinture, I’adhésion avec d’autres matériaux, etc. Il est donc nécessaire d’effectuer une étape
de traitement de surface pour augmenter leur énergie de surface et améliorer ainsi leurs
propriétés hydrophiles. De ce fait, différentes méthodologies ont été développées et
considérées pour modifier les propriétés de surfaces des polyméres [DARQUE-CERETTI,
2003].

Les procédés d’hydrophilisation de surface les plus couramment utilisés sont des
traitements avec des agents tensio-actifs, une greffe, un mélange ou un dépot de revétement

avec des polymeres hydrophiles, et autres similaires [UYAMA, 1998]. Ces traitements offrent
1
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des performances appréciables. Cependant, ils sont souvent indésirables en maticre de
réglementation environnementale puisqu’ils utilisent de grandes quantités d'eau, de solvants et
d'autres produits chimiques qui sont dangereux et polluants pour I’environnement. Pour
pallier a ce probléme, I'industrie textile a commencé d’intégrer d’autres techniques plus
avantageuses ¢économiquement et écologiquement. On compte parmi ces techniques,
I’irradiation ionique [CHO, 2003], le traitement corona [XU, 2003], les rayonnements UV ou
laser [THOMAS, 1992], et également les traitements par plasmas froids [BORCIA, 2007],
[KANG, 1999], [MOON, 2009], ces derniers étant le principal sujet de ce mémoire.

Les plasmas froids constituent en effet des milieux gazeux partiellement ionisés,
globalement neutre et hautement réactifs. Ils sont utilisés pour le traitement de surface, car ils
permettent de transformer 1’énergie é¢lectrique en énergie chimique en dissociant les
molécules. Ils contiennent aussi non seulement des radicaux et des atomes réactifs mais aussi
des ions qui peuvent &tre accélérés par un champ électrique appliqué pour bombarder les
surfaces [BOGAERTS, 2002].

Sur le plan scientifique et technologique, les propriétés physico-chimiques induites par
plasma ont suscité 1’intérét des communautés scientifiques et industrielles depuis les années
soixante. En fait, cette nouvelle technologie a connu un essor considérable dans de nombreux
domaines tels que la microélectronique, la gravure et la métallurgie. Ces avancées ont éveillé
ces dernicres années un intérét croissant dans le secteur textile [SHARNINA, 2004].

Bien entendu, les techniques a base de plasma constituent une catégorie des procédés
privilégiés pour I’industrie textile étant donné qu’elles se basent sur des procédés physiques
qui semblent plus avantageux- notamment sur le plan environnemental- que les procédés
chimiques liquides classiques [NASADIL, 2008], [RADETIC, 2007], [MORENT, 2008]. En
effet, les traitements se réalisent a sec sans recours a des solutions chimiques. Ceci permet
d’éviter a la fois la consommation importante des ressources en eau, les colts de retraitement
des effluents ainsi que 1’énergie utilisée pour le chauffage des bains et le séchage des fibres
traitées. En outre, ces traitements sont capables de modifier considérablement les propriétés
physiques de surface sans affecter les propriétés intrinséques du matériau traité. Un autre
avantage important de ces traitements est qu’ils peuvent étre contr6lés facilement par
ajustement des parametres indépendants qui influencent les propriétés du plasma. Ces
technologies conduisent a de trés nombreuses applications incluant le nettoyage, 1’activation

de surface, la gravure et la polymérisation.
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En pratique, divers techniques de traitement de surface par plasma ont été développées.
Néanmoins, leur implantation dans le milieu industriel a ét¢ bridée par le fait qu’elles
fonctionnent a basse pression. En fait, ces techniques requiérent nécessairement un systéme a
vide qui rend le traitement coliteux et peu pratique : le traitement d’un seul échantillon peut
prendre plusieurs heures dii au temps de pompage pour obtenir le vide nécessaire, ce qui n’en
fait pas un procédé¢ idéal pour étendre la technique a une échelle industrielle.

Le développement ultérieur des systémes fonctionnant a la pression atmosphérique a
permis de résoudre ce probléme. Il est désormais possible d'effectuer des traitements a grande
échelle qui soient économiques et compatibles avec une production en ligne [SHENTON,
2001]. En dépit de ces avantages, le plasma est a I’heure actuelle trés peu utilisé dans le
secteur textile. L’adaptation de cette nouvelle technologie requiert une meilleure
compréhension des mécanismes qu’elle implique ce qui n’est pas encore atteint. En effet, la
littérature scientifique a traité ce sujet mais en ordre dispersé sans une étude systématique.
Toutefois, les recherches portant sur le potentiel des plasmas a pression atmosphérique pour le
traitement de surface des matériaux textiles sont encore d’actualités.

Dans ce contexte d’innovation et de respect pour l’environnement, le laboratoire
GEMTEX (Génie et Matériaux TEXtiles) est équipé d’une unité de traitement par plasma
appelée la « Coating Star » qui est manufacturée par 1’entreprise AHLBRANDT SYSTEM
(Allemagne). Cette machine offre des possibilités de traitement a pression atmosphérique,
avec comme gaz plasmagene, I’air ambiant. Il s’agit d’une technologie peu onéreuse et
écologiquement propre car elle ne nécessite pas ni d’apports gazeux ni aqueux. De plus, elle
permet de réaliser des traitements a la continue qui permettent un gain de temps important
pour les industriels.

Des travaux de recherche antérieurs, portant sur cette machine, ont ét¢ menés au
laboratoire par Fréderic Leroux [LEROUX, 2007] dont la thése doctorale a pour objectif
d’étudier I’impact du traitement plasma atmosphérique sur différents matériaux en
poly(éthyléne téréphtalate) (film, non-tissés, tissu). Ces travaux ont montré que le traitement
plasma atmosphérique des matériaux textiles est faisable et efficace.

La thése présentée ici se situe dans la continuité de cette premicre étude. En fait, nous
nous intéressons dans ce travail a étudier I’'impact des traitements par plasma a pression
atmosphérique sous air sur différents tissus en polyester et en viscose. Bien entendu, les
matériaux en polyester ont déja fait ’objet de nombreuses études permettant d’analyser leurs

propriétés de surface apres le traitement plasma. La majorité de ces travaux a porté tres
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logiquement sur la caractérisation des modifications de surface, au sens général du terme.
Mais, peu d’études approfondies ont été réalisées sur I’influence des parametres du procédé
plasma sur les résultats du traitement. Ainsi, ’originalité de notre travail de recherche
réside donc dans le fait d’associer une analyse rigoureuse portant sur la sélection des
paramétres les plus pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement
plasma afin de mieux appréhender leur influence sur les modifications de surface
apportées par le traitement plasma d’une part, et de réduire la complexité de la
modélisation de ce procédé d’autre part. Parmi les propriétés de surface, nous nous
sommes intéressés a I’étude de I’énergie de surface.

Le travail de cette thése est divisé en deux grandes parties. La premicre consiste a
étudier ’impact de la structure textile sur le traitement plasma. Pour se faire, nous allons
utiliser une méthode de sélection de variables utilisant la logique floue afin d’identifier les
paramétres les plus pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement plasma.
Cette méthode, développée par Deng et al. [DENG, 2006], [DENG, 2007], consiste tout
d’abord a calculer les distances entre les échantillons individuels dans I’espace d’entrée et
celles dans I’espace de sortie. Ensuite, en s’appuyant sur les distances calculées, elle utilise
des regles floues pour évaluer la sensibilité des variables soumises a la variation dans I’espace
d’entrée par rapport a celles répercutées dans 1’espace de sortie. La logique floue est utilisée
en raison de sa souplesse, robustesse et adaptabilité aux incertitudes et imprécisions. De ce
fait, la présente étude va permettre de mieux comprendre I’influence des parametres
sélectionnés sur la mouillabilité et la capillarité¢ des tissus, en vue d’une optimisation de
traitement. La sélection de données fiables constitue donc une étape importante pour extraire
de la connaissance sur le procédé plasma et construire des mod¢les de prédiction.

La seconde partie est consacrée au développement des modeles a base de réseaux de
neurones afin de prédire la relation entre les paramétres pertinents sélectionnés des matériaux
étudiés et du processus de traitement plasma (parametres d’entrée) et les propriétés
spécifiques recherchées (parametres de sortie). Les réseaux de neurones ont été choisis en
raison de leur capacité d’apprentissage de données, leur robustesse et leur adaptabilité aux
données bruitées ou manquantes. En fait, ces réseaux de neurones présentent ces derniéres
années un sujet d’actualité et de recherche trés en vogue. Ils sont appliqués, avec succes, a la
modé¢lisation de nombreux systémes industriels dans lesquels les relations entre les variables

d’entrée et de sortie sont complexes et les régles de fonctionnement sont inconnues.
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Pour ¢laborer les modeles neuronaux, deux techniques de régularisation vont étre
considérées afin de limiter le phénoméne de sur-apprentissage. De méme, une procédure va
étre proposée pour optimiser 1’architecture des réseaux de neurones. En outre, une approche
basée sur les poids des connexions va étre utilisée afin d’analyser I’importance relative des

parametres d’entrée sur chacune des sorties.

Ce mémoire est structuré en cinq chapitres. Le premier chapitre consiste en un état de
I’art de traitement des matériaux textiles par plasma. Il présente tout d’abord des généralités
sur les plasmas et leur génération. Ensuite, il décrit le principe de formation des décharges par
barriere diélectrique ainsi que les machines de traitement plasma atmosphérique les plus
rencontrées dans I’industrie textile. Il détaille également les interactions plasma-surface et les
modifications de surface engendrées par les traitements plasma. Enfin, il présente une
synthése des travaux publiés dans la littérature sur les traitements plasma des matériaux
textiles.

Le second chapitre décrit les outils de calcul utilisés pour la sélection des parametres
pertinents afin de mieux comprendre le procédé plasma et de réduire la complexité de la
modélisation de ce procédé. Il présente d’abord les notions de base sur la logique floue et les
réseaux de neurones. Ensuite, il aborde des généralités sur les méthodes de sélection de
variables. Enfin, il présente en détails la méthode de sélection adoptée pour sélectionner les
parametres pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement plasma.

Le troisieme chapitre s’attarde sur la description du dispositif expérimental employ¢. Il
décrit, dans un premier temps, les méthodes expérimentales normalisées utilisées pour
déterminer les différentes caractéristiques des tissus étudiés. Il présente ensuite la machine
utilisée pour la réalisation des traitements plasma sous air. Enfin, il décrit la méthode
d’analyse de surface utilisée pour caractériser la mouillabilité et la capillarité des tissus.

Le quatrieme chapitre se focalise sur I’étude de I’impact de la structure textile sur le
traitement par plasma. Il présente dans un premier temps les résultats relatifs a la
fonctionnalisation des tissus de polyester et de viscose par plasma. Ensuite, il illustre les
résultats de sélection des parametres pertinents obtenus en utilisant le critére de sensibilité
floue. Enfin, il entame une analyse et discussion des résultats obtenus.

Le cinquieéme et dernier chapitre porte sur 1’utilisation des réseaux de neurones pour
modéliser la relation entre les parametres sélectionnés des matériaux étudiés et du processus

de traitement plasma (paramétres d’entrée) et les propriétés spécifiques recherchées
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(parametres de sortie). Il décrit tout d’abord les étapes de la mise en ceuvre des modeles de
réseaux de neurones. Il présente également les méthodes utilisées pour éviter le sur-
apprentissage ainsi que les algorithmes développés pour déterminer le nombre optimal de
neurones cachés et d’itérations. Ensuite, il expose les résultats obtenus par 1’application de la
méthodologie suivie au procédé plasma. Enfin, il présente une analyse de la contribution des
parametres d’entrée sur la prédiction des modéles neuronaux.

Le manuscrit se termine par une conclusion générale rassemblant une synthése des

résultats et une présentation des perspectives a envisager lors d’études complémentaires.
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Chapitre 1: Etat de l'art sur le
traitement des matériaux textiles par
plasma

Dans ce chapitre, nous définirons tout d’abord 1’état plasma en général ainsi que ses
propriétés physiques importantes pour le décrire. Puis, les différentes techniques de
génération des plasmas non-thermiques a la pression atmosphériques ainsi que le principe de
formation des décharges par barriére diélectrique seront abordés. Ensuite, les machines de
traitement plasma a pression atmosphérique les plus souvent utilisées dans 1’industrie textile
seront présentées. De méme, les interactions plasma- surface ainsi que les modifications de
surface engendrées par les traitements plasma seront détaillées. Enfin, les travaux publiés
dans la littérature concernant le traitement des matériaux textiles par plasma seront synthétisés

afin de donner une idée des traitements pouvant étre effectués avec les traitements plasma.
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1.1 Généralités sur les Plasmas

1.1.1 Définitions

Le terme “plasma” & été introduit en physique en 1926 par le physicien Irving
Langmuir pour désigner, dans les tubes a décharges, certaines régions équipotentielles
contenant un gaz ionis€ ¢électriquement neutre. Les propriétés uniques des plasmas ont amené
les scientifiques @ nommer le plasma le « quatrieme état de la matiére », faisant suite dans
I’échelle des températures aux trois états classiques : solide, liquide et gaz (Figure 1-1).

Un plasma est donc définit comme étant un gaz partiellement ou totalement ionisé
constitu¢ de particules chargées, d’¢lectrons, d’ions, de radicaux libres et de radiations ultra-

violet telle que cet ensemble soit globalement ¢électriquement neutre.

_ Elevée
Temperature ou bien Energie  piie.
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@) 0©
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|
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. T
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Radicaux — R_. e @ R. woss e | Radiation UV
. |
Electron |_|
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Figure 1- 1 : Représentation schématique des quatre états de la matiére

Plus de 99 % de I'univers visible est constitué¢ de plasma de différents types, mais
I’état de plasma apparait rarement naturellement a la surface de la terre. Cependant, on le
produit artificiellement en appliquant des champs électriques suffisamment puissants pour
séparer le noyau de ses électrons dans les gaz. Les caractéristiques uniques de plasmas sont

devenues vitales pour nombre d’applications de la vie quotidienne
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1.1.2 Grandeurs caractéristiques

Les plasmas sont caractérisés principalement par les paramétres suivants: le libre
parcours moyen, la température €lectronique, la densité des espéces, le taux d’ionisation et la

longueur de Debye.

1.1.2.1 Libre parcours moyen

Le libre parcours moyen A correspond a la distance moyenne parcourue par une
particule (¢électron, ion, neutre, etc.) entre deux collisions. Ce parameétre dépend de la vitesse
des particules, ainsi que de la probabilit¢ de collision [LABERGUE, 2005]. Il peut

généralement étre décrit par I’Equation 1-1.
1

A=—t (1-1)

- 7t(r1+r2)2><Np
oury et r, sont les rayons de particules en collision et N, la densité des particules (nombre de

particules par unité de volume) [SARRA-BOURNET, 2007].

1.1.2.2 Température électronique

La température ¢lectronique 7, désigne la température des électrons. Elle est souvent
considérée la plus importante, par comparaison aux autres températures (ionique, gaz,...),
pour déterminer et démontrer les phénomenes dans le plasma puisque les électrons sont les
agents les plus actifs pour I’ionisation du gaz et la création des radicaux [SARRA-
BOURNET, 2007]. Pour des systémes a 1’équilibre, cette température est reliée a 1’énergie
cinétique moyenne par I’Equation 1-2 [TENDERO, 2005].

“mev? = kT, (1-2)
ou m, est la masse des électrons, v la vitesse moyenne des électrons et k la constante de

Boltzmann (k=1,38 10*J/K).

1.1.2.3 Densité des especes et taux d’ionisation

La densité n est définie comme le nombre de particules par unité de volume (cm™), et
ce pour chaque espece (électrons, ions, neutres) [TENDERO, 2005]. Un paramétre intéressant

pour caractériser le plasma est son taux d’ionisation o [LERIDE, 2006]. Ce dernier représente
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le rapport du nombre d’¢électrons libres #, sur le nombre de particules totales n, + n,, ou

n,est le nombre de particule neutre par unité de volume (Equation 1-3).

a=—= (1-3)

Net+ny

1.1.2.4 Longueur de Debye

La longueur de Debye Ap définit la longueur a partir de laquelle le champ électrique
Coulombien issue d’une particule chargée est neutralis€¢ par un ensemble de particules de
signes opposées dans le volume environnant. En d’autres termes, elle caractérise le volume
(sphere de Debye) dans lequel un écart a la neutralit¢ peut se produire [LERIDE, 2006].

L’expression de ce parametre est donnée par I’Equation 1-4.

Ay = (ZeokTe)z (1-4)

nee?

ou g, est la permittivité du vide (8,84 10" F/m) et e la charge ¢lémentaire d’un électron (1,6

10" C) [LABERGUE, 2005].

1.1.3 Classification

A partir des parametres présentés dans le paragraphe précédent, il est possible de
distinguer et de classifier les différents plasmas. La Figure 1-2 propose une classification des
différents plasmas en fonction de la température électronique et de la densité de particules
chargées. Cette classification permet alors de ressortir trois catégories de plasmas : les

plasmas chauds, les plasmas thermiques et les plasmas non-thermiques.

1.1.3.1 Les plasmas chauds

La température de ce type de plasma est de ’ordre de quelques millions de degrés et
correspond généralement aux plasmas stellaires (soleil,...). Le taux d’ionisation de ces
plasmas est proche de 100 %. Nous trouvons ce type de plasma dans le domaine de la fusion

thermo- nucléaire.

1.1.3.2 Les plasmas thermiques

Ces plasmas sont caractérisés par une température égale pour toutes les espeéces (électrons,

ions, molécules) de quelques milliers de degrés, par une densité énergétique €levée et par un

10
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taux d’ionisation inférieur a 100 %. Leurs applications sont la soudure a arcs électriques, la

projection de maticre, etc.

1.1.3.3 Les plasmas non-thermiques ou plasmas froids

Dans ce type de plasma, la température des ions et des neutres, proche de la température
ambiante, est bien inférieure a celle des électrons (10%-10° K). De plus, la densité d’énergie et
le taux d’ionisation sont plus faibles que dans le cas des plasmas thermiques. Les électrons
peu nombreux mais énergétiques permettent donc d’obtenir une chimie trés efficace tout en
gardant le gaz a température ambiante [GUAITELLA, 2006]. Ces plasmas sont utilisés dans

I’industrie pour le traitement de surface, la dépollution, la génération d’ozone, 1’éclairage, etc.

gt 7T T T T
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i ] "
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1«08 -

107 | .
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100000 Ta+10 1a+15 1e+20 le+25 1&+30
Densité [particules chargées / m?]

E'{en! salide, liguide, gazeuse pour lagquelle sucun plasma clazsiqgue n'existe,

Figure 1- 2 : Diagramme de classification des plasmas

1.1.4 Phénomenes de collision

Lors de leur mouvement, qu’il soit da a leur agitation thermique ou a un phénomene de
transport tel que la convection ou la dérive dans un champ électrique, les particules d’un gaz
entrent en collision. C’est de ces collisions que se découle la formation des especes réactives
de plasma.

Il existe en réalité deux types de collision [MATEO-VELEZ, 2006], [REDOLFI, 2007]:

11
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Les collisions ¢€lastiques, ou les particules sont déviées avec un échange de quantité de

mouvement et d’énergie cinétique.

Les collisions inélastiques, ou un échange d’énergie se produit au niveau des modes

internes de particules. Les électrons cédent une partie de leur énergie cinétique et

engendrent des processus d’excitation, de dissociation, d’ionisation et d’attachement.
Les collisions inélastiques sont donc la source d’un nombre important de réaction

physico-chimiques qui vont alors modifier les propriétés macroscopiques de gaz

[LABERGUE, 2005]. Le Tableau 1-1 présente les principales collisions inélastiques

produisant dans un plasma.

par particule 4+B-— 4 +B

par photon d+ho—d

Excitation
par électron e o d o
par transfert 4-B =4 +B
Désexcitation . )
radiative A —d=iw
par particule lourde 4B AT~ Bre
Tonisation par photon A+iw— 4T e
par attachement dee =
Transfert de .
charge A+B —4d -B
par particule lourde Ay +B—>A~A+B
Dissociation par photon hH+hw—=>d+4
par électron A, +e s d+d=e
entre atomes B+A+A—>B+ A,

Recombinaison radiative e+ AT S A+ho

Recombinaison neutralisation ionique A ~BT AR
entre radicaux R+H >RH
ion/molécule AT B 4B

Tableau 1- 1 : Principaux types de collisions inélastiques dans un plasma [REDOLFI, 2007]
12
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Dans le cadre de ces travaux, nous nous intéressons au cas de plasmas d’air. Ce type de
plasma a fait I’objet de nombreuses €tudes. L’air ambiant peut étre considéré comme un
mélange de N»/O,/H,O avec des proportions 79/20/1 [LEROUX, 2007]. Les processus de
collisions les plus importants dans ce cas sont: 1’excitation des modes vibrationnelles de
I’azote, la dissociation de I’oxygene et de ’azote, I’attachement dissociatif sur 1’oxygéne et
I’azote, 1’ionisation de 1’azote et de 1’oxygene, la neutralisation mutuelle entre ions positifs et

négatifs et la recombinaison ¢lectron-ion [REDOLFI, 2007].

Dans cette premiére partie, nous avons donné un aper¢u sur les caractéristiques
fondamentales et les phénoménes de collision dans les plasmas. Dans la partie suivante, nous
proposons d’aborder les techniques de génération des plasmas non-thermiques a la pression

atmosphériques.

1.2 Techniques de génération des plasmas non- thermiques a la

pression atmosphérique

Les plasmas non- thermiques peuvent étre générés par trois principales technologies :
I’irradiation par faisceaux d’électrons, le rayonnement micro-onde et les décharges

¢lectriques.

1.2.1 Deécharge a faisceaux d’électrons

Le principe des décharges a faisceaux d’¢lectrons (Figure 1-3) consiste a générer un
faisceau d’électrons monocinétiques hautement énergétiques (100 keV a 1 MeV) dans une
chambre sous trés basse pression (< 10 mbar), puis, les injecter dans le gaz cible a travers
une fenétre de faible épaisseur constituée d’un feuillet métallique le plus souvent en titane,
qui sépare la zone sous vide du gaz a la pression atmosphérique. Les électrons primaires, qui
sont produit par un canon, sont ensuite accélérés par un champ électrique intense. Une fois
injectés dans le gaz, ces €lectrons ionisent un grand nombre des molécules successivement.
Le processus s’arréte quand 1’énergie des électrons devient inférieure au potentiel d’ionisation

des molécules du gaz [JARRIGE, 2008].

13
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Figure 1- 3: Principe des décharges a faisceaux d’¢lectrons- (1) Electrode de décharge ; (2) Plasma a
caractériser ; (3) Electrode grille de protection ; (4) Fenétre a électrons ; (5) Faisceau d’électrons ;
(6) Electrode a trés haute tension du canon a électrons

Cette technique permet d’améliorer I’homogénéité¢ et la stabilit¢é des décharges
[FOURNIER, 1975]. Le principal probléme posé réside dans le colit du matériel et de la
maintenance (canon a électron, fenétre en titane). En outre, le rendement énergétique du
procédé reste faible vu qu’une partie importante de 1’énergie est perdue au niveau de la
fenétre en raison des phénomenes de réflexion et d’absorption des électrons par le métal. I1

semblerait donc intéressant d’améliorer le rendement de ces systémes.

1.2.2 Décharges micro-onde

Les décharges micro-ondes sont produites a 1’aide des systémes a cavités résonnantes, a
guide d’onde ou a effet de surface alimentés par un générateur de type magnétron [JARRIGE,
2008]. Ces systeémes comportent généralement un générateur micro-onde, un matériel micro-
onde (guides d’onde, systetme d’accord), un systeme d’amorcage de la décharge et des
injections de gaz (Figure 1-4). Les micro-décharges sont guidées le long du dispositif et
transmettent leur énergie aux électrons du gaz. Ceci donne lieu a des collisions inélastiques
excitatrices voire ionisantes entre les électrons et les lourds. A ce stade, le gaz est
partiellement ionis¢ et passe a I’état plasma [TENDERO, 2005]. Le plasma obtenu est

caractérisé par une bonne uniformité en volume et en surface.

14
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Flamme

Source micro-onde

Guide d'ande

L Injection des gaz

Figure 1- 4 : Schéma d’une torche plasma micro-onde [GUAY, 2001]

1.2.3 Décharges électriques a la pression atmosphérique

Dans les décharges électriques, un plasma est créé entre une électrode et une contre
¢lectrode métallique par application d’une différence de potentiel. Ainsi, contrairement aux
procédés a faisceaux d’électrons, les électrons énergétiques ne sont pas injectés dans le milieu
a partir d’une source externe, mais créés au sein du gaz par ionisation des molécules.

Parmi les décharges électriques a pression atmosphérique, on trouve la décharge couronne, la

décharge a barriere diélectrique et la décharge luminescente.

1.2.3.1 Décharge couronne

Les décharges de type couronne sont caractérisées par la dissymétrie géométrique des
¢lectrodes, c'est-a-dire qu’au moins 1’'une des deux électrodes présente des aspérités de
surface comme par exemple des pointes (Figure 1-5) [LEROUX, 2007]. Lorsqu’on applique
un haut potentiel électrique entre les deux électrodes, le gaz qui était initialement
¢lectriquement neutre devient plus ou moins conducteur en raison de la création d’¢électrons et
d’ions [MAGNIER, 2007]. La dissymétrie des électrodes conduit a un champ électrique non
uniforme dans 1’espace inter-¢lectrodes. Ce dernier peut étre réparti en deux régions :

» La premiere région voisine des pointes ou le champ électrique est intense, elle est le

siege d’ionisation du gaz. Cette ionisation se caractérise par une zone « bleutée » au
bout et tout autour de la pointe. La forme en couronne lumineuse autour de la pointe a

donc donné le nom a la décharge [LABERGUE, 2005].
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» Le reste de I’espace inter-électrode constitue la deuxiéme région ou I’intensité du
champ électrique devient beaucoup plus faible [BENDAOUD, 2006]. Le plasma
disparait donc lentement dans cette zone avant d’atteindre la contre électrode, ce qui

empéche le passage a I’arc €lectrique [GUAITELLA, 2006].

Pointes

Electrode
plane

Figure 1- 5 : Décharge couronne lumineuse produite entre des pointes et une électrode plane reliée a la
terre

Le plasma obtenu est donc fortement hétérogéne et les électrons libres le constituant sont
trés chauds (température de I’ordre de 100 000 K). Ceci entraine un traitement inhomogene et
peut conduire a une forte dégradation du matériau [TENDERO, 2005]. Le temps de traitement
est assez long. De plus, son efficacité dépend de la géométrie de 1’¢électrode active (pointe, fil,
plan,...). Le champ électrique ainsi créé¢ diminue grandement en augmentant 1’espace entre les
deux électrodes. Pour pallier a ces problémes, la décharge a barriére électrique a été

développée.

1.2.3.2 Décharge a barriere diélectrique

Les décharges a barriere diélectrique (DBD), ou décharges silencieuses, sont caractérisées
par la présence d’au moins une couche de matériau isolant en contact ou non avec les
¢lectrodes [JARRIGE, 2008]. Le matériau diélectrique recouvre soit I’électrode seule, soit
I’¢lectrode et la contre-électrode ou, si le matériau a traiter est isolant, c’est lui qui fait office
du matériau diélectrique. Suivant le type d’applications envisagées, plusieurs formes et
dispositions du couple électrode-diélectrique sont utilisées (Figure 1-6). A titre indicatif, les
¢lectrodes cylindriques sont plus adaptées au traitement des gaz, alors que les structures avec
¢lectrodes planes sont plutot utilisées pour le traitement de surface [PANG, 2006]. L’avantage
de ces types de configuration est de supprimer la possibilité de création d’arcs électriques
entre les deux électrodes. Ceci permet 1’obtention de décharges électriques plus uniformes,

homogenes, stables et controlables que les décharges couronnes [MAGNIER, 2007]. De
16
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méme, avec ce type de décharges, il est rendu possible d'appliquer une densité de courant plus
importante sur les matériaux a traiter. Il en résulte un plasma avec une densité d’électrons plus
importante (de 1’ordre de 10'° ¢/cm®) mais une température de ces électrons plus faibles
(20 000 a 50 000 K) le fait qui permet de réduire les phénomenes de dégradation de la surface
a traiter [LEROUX, 2007].

| e —

©) ===

e

—— n

Générateur de
courant alternatif

] Matériau Diélectrique e Electrode métallique

Figure 1- 6 : Différentes configurations de décharges a barriere di€¢lectrique

Afin d’assurer la stabilit¢ des décharges DBD, les distances inter-électrodes sont
généralement limitées a quelques millimeétres [TENDERO, 2005]. En effet, la tension
s’établissant aux bornes du diélectrique induit une diminution substantielle de la tension aux
bornes du gaz, et le champ réduit vu par le gaz est trop faible pour permettre la formation

d’une décharge dans des gaps supérieurs au centimetre [JARRIGE, 2008].

1.2.3.3 Décharge luminescente

La décharge luminescente a pression atmosphérique (APGD : « Atmospheric Pressure
Glow Discharge » est caractérisée par une répartition spatiale de la lumiere homogéne
radialement mais, localisée prés d’une électrode lorsque la décharge est établie [SARRA-
BOURNET, 2007] (Figure 1-7 (b)). De méme, elle est caractérisée par une seule pulsation de
courant par demi période, d’une durée de quelques microsecondes [SUBLET, 2007]. Au
contraire dans le cas d’une décharge silencieuse, la formation du plasma résulte en la
formation d’une multitude des micro-décharges de courte durée qui se développent

simultanément et aléatoirement dans 1’espace inter-électrodes [SARRA-BOURNET, 2007].
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Ceci se traduit sur les traces de courant par une forét de pulses trés court (quelques
nanosecondes) dont la distribution est non reproductible d’une décharge a la suivante (Figure
1-7 (a)) [SUBLET, 2007]. De plus, le courant de décharge est caractéris¢ par de nombreux
pics apparaissant a chaque alternance de la tension [BAUVILLE, 2003].
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Figure 1- 7 : Caractéristiques électriques et photos de 1’espace inter-¢électrodes (a) d’une décharge
silencieuse et (b) d’une décharge luminescente [JIMENEZ, 2002]

La décharge luminescente offre donc ’avantage de produire un traitement homogene. Le
plasma obtenu a une densité des électrons plus forte (10" a 10" ¢/cm’) et une température de
ces ¢électrons plus faible (10 000 a 20 000 K) que les décharges DBD et couronne a pression

atmosphérique. Aussi, I’espace entre les électrodes peut étre beaucoup plus grand.

1.2.3.4 Autres types de décharges

D’autres types de décharges ont été développés pour différentes applications :

Les décharges glissantes (glidarc), ou un arc est entrainé par le flux de gaz entre deux

¢lectrodes divergentes.

Les décharges de surface, ou la propagation s’effectue le long de la paroi d’un

di¢lectrique. Les électrodes sont placées sur la méme face ou de part et d’autre de

diélectrique.
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— Les réacteurs a lit fixe (packed-bed), ou des matériaux solides (billes, poudres) sont

disposés entre les ¢électrodes [JARRIGE, 2008].

Aprés avoir présenté les différentes techniques de génération de plasma a pression
atmosphérique, nous intéressons dans le paragraphe suivant a décrire le principe de formation
de décharges controlées par barriere diélectrique afin de mettre en évidence les paramétres

importants pour 1’obtention d’un plasma homogéne.

1.3 Principe de la formation de décharges controlées par barriéere

diélectrique

Les décharges a barriére di¢lectrique sont en général excitées en appliquant une tension
alternative de forme sinusoidale, d’amplitude de quelques kilovolts avec une fréquence de
répétition pouvant atteindre quelques kilohertz, entre deux électrodes dont I’'une au moins est
recouverte d’un diélectrique. Les matériaux utilisés couramment comme barriere diélectrique
sont le verre, le quartz, 1’alumine, des couches de polymeéres et certaines céramiques
particulieres.

Dans ce cas de systémes, la formation du plasma résulte en la formation d’une multitude
de micro-décharges qui sont distribuées aléatoirement dans le temps et dans 1’espace. On peut
voir a la Figure 1-8 une photographie de 1’espace inter-¢lectrodes présentant la présence de

ces micro-décharges [SARRA-BOURNET, 2007].

Figure 1- 8 : Filaments obtenus avec des électrodes carrées de 6cm de coté [GUAITELLA, 2006]
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La Figure 1-9 décrit les étapes de la formation d’une micro-décharge.
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Figure 1- 9 : Schéma décrivant les étapes de la formation d’une micro-décharge filamentaire

1.3.1 Avalanche électronique

Le mécanisme de rupture d’un gaz dépend du produit pression x distance inter-électrodes
(Px d) [MERBAHI, 2004], [GUAITELLA, 2006]. Le claquage de Townsend est observé pour

des valeurs de ce produit inférieures a quelques mbar.cm [PANG, 2006]. Au dela, le faible
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parcours moyen des électrons (par rapport a la distance entre les électrodes) conduit a la
localisation des phénomenes d’ionisation dans le gaz [ENACHE, 2007].

Dans une DBD, a la pression atmosphérique, 1’espace d est de I’ordre de millimétre, le
produit P X d est donc de I’ordre de 1 bar.mm. Il en résulte que le mécanisme de rupture de
gaz le plus facilement et le plus fréquemment observé est de type filamentaire (ou
« streamer»). Ce mécanisme se produit quand la tension appliquée aux électrodes est
suffisamment élevée [DAILL, 2004]. En fait, les électrons libres naturellement présents dans
le gaz sont accélérés par le champ électrique appliqué. Ils acquicrent ainsi assez d’énergie
pour ioniser par collision des particules neutres du gaz, donnant naissance a des ions positifs
et a de nouveaux électrons [HAIROUR, 2007]. Chaque électron nouvellement créé est a leur
tour accéléré et peut provoquer d’autres ionisations. La quantité des électrons et ions positifs
produits de cette facon s’appelle une avalanche ¢électronique [BOUREK, 2005]. Ce
phénomeéne croit trés rapidement de la cathode vers 1’anode. Les charges d’espaces forment
une sorte de dipdle au sein méme de 1’avalanche : les électrons sont en téte de 1’avalanche
alors que les ions positifs restent en queue [SUBLET, 2007] (Figure 1-9 (a)). Ce dip6le génere

son propre champ électrique, qui est d’autant plus intense que 1’avalanche se multiplie.

1.3.2 Transition avalanche- « streamer » et propagation

L’arrivé de multiples avalanches électroniques a proximité de 1’anode conduit a
I’accumulation d’ions et il ne reste que les charges d’espaces positives de la queue de
I’avalanche dans I’espace inter-électrodes. Lorsque le champ di a ce nuage positif devient du
méme ordre de grandeur que le champ appliqué, la zone de séparation de charge va pouvoir ce
propager en sens inverse des électrons, créant un filament appelé « streamer » [GUAITELLA,
2006]. Le temps nécessaire (. pour que cette transition avalanche- streamer se fasse dépend
de la pression, de la nature du gaz plasmagene ainsi que de la tension appliquée (Equation 1-
5).

d _ad_ d

Te=—= — (1-5)

Ue Vi UE

ou d est la distance inter-¢électrode, a le coefficient d’ionisation, u, la vitesse de dérive
¢lectronique, v; la vitesse d’ionisation et u la mobilité électronique au champ local (E).

La propagation du « streamer » est causée par des phénomenes de photo-ionisation et
d’avalanches secondaires qui se créent au voisinage de la téte de ce dernier. En aval du front

d’ionisation, entre 1’anode et la téte du « streamer », les électrons d’avalanches secondaires

21

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 1 Etat de lart sur le traitement des matériaux textiles par plasma

dérivent et se mélangent aux ions issus de I’avalanche primaire pour former un plasma quasi-
neutre. De méme, les ions secondaires, se déplagant bien lentement que les électrons, sont a
leur tour intégrés a la téte du « streamer ». Ils forment la nouvelle téte, chargée positivement,

du « streamer » qui s’étend de cette maniére [SUBLET, 2007] (Figure 1-9 (b)).

1.3.3 Canal de décharge

Lorsque le « streamer » finit de se propager, les deux électrodes se retrouvent en jonction
par ’intermédiaire d’un canal ionisé¢ de décharge (Figure 1-9 (c)). Le courant au travers du
canal entraine une accumulation de charges sur le diélectrique et par la suite, une diminution
rapide de la différence du potentiel de I’espace gazeux (Figure 1-9 (d)). Par ailleurs, les
mécanismes de destruction des électrons (recombinaison et attachement) deviennent plus
importants que les mécanismes de production (ionisation) [MERBAHI, 2004]. Le champ dans
le gaz devient alors nul et le filament s’éteint [SUBLET, 2007]. Le temps de vie trés court des
micro-décharges (10™ s) permet ainsi de limiter le chauffage du gaz a quelques degrés
seulement ce qui renforce I’intérét des DBD pour les traitements de surface [GUAITELLA,
2006].

La présence du diélectrique permet non seulement d’inhiber le passage de I’arc, mais aussi
de répartir spatialement les micro-décharges [ALLEGRAUD, 2008]. En effet, une micro-
décharge s’effectuant en un point du diélectrique laisse a la surface du diélectrique des
charges résiduelles provoquant localement un champ électrique diminué voir opposé qui
empéchera ’arrivée de nouvelles micro-décharges. Celles-ci s’accrochent donc sur un autre
point de la surface [LERIDE, 2006]. Au final, le plasma va couvrir toute la surface disponible.

Le Tableau 1-2 récapitule les principales caractéristiques physiques d’une micro-décharge

dans une DBD.
Durée (ns) 1-10
Rayon d’un filament (mm) 0,1
Densité du courant (A.cm™) 100 - 1000
Densité électronique (cm™) 10M-10"
Energie électronique moyenne (eV) 1-10

Tableau 1- 2 : Caractéristiques physiques d’une micro-décharge [LEROUX, 2007]
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1.4 Le plasma atmosphérique dans I'industrie textile
1.4.1 Geéneéralités

Le traitement de surface par plasma connait depuis quelques années un intérét croissant
dans le secteur textile. En effet, cette technique constitue une alternative tout a fait
intéressante pour la modification des propriétés de surface des matériaux textiles. Elle
présente des nombreux avantages cités comme suit [HERBERT, 2007]:

v" Modification de la surface sans affecter les propriétés intrinséques du matériau traité.

La profondeur typique de la modification est de quelques dizaines de nanometres
(nm).

v' La réactivité des espéces présentes dans le plasma permet de modifier tous les
matériaux, quelle que soit leur structure.

Le choix de gaz permet de déterminer les types de modifications,
Procédé écologique : il ne recourt a aucune solution chimique,

Simplicité de mise en ceuvre,

AU NEE NN

La modification peut étre uniforme sur toute la surface traitée...

Dans un premier temps, toutes les technologies développées se basent sur les propriétés
des plasmas maintenus a pression réduite. Ce type de plasma a pour avantage 1’utilisation
d’un gaz plasmageéne chimiquement controlé mais il présente I’inconvénient des traitements
discontinus. En effet, les matériaux a traiter sont placés dans une enceinte confinée qu’il
faudra mettre sous vide et ensuite remplir a la pression désirée avec le gaz plasmagene a qui
I’énergie est transférée par le biais d’une décharge électrique contrélée. En dépit de bons
résultats de cette méthode, elle n’a pas réussi a s’imposer dans le secteur textile en raison du
colt du matériel ¢€levé (pompe a vide...) et de son incompatibilit¢ avec une production
industrielle a la continue.

Récemment, les plasmas a pression atmosphériques sont apparus pour pallier & I’ensemble
de ces inconvénients. En effet, ces plasmas ne nécessitent pas de mise sous vide, fonctionnent
en continu et peuvent €tre intégrés dans une ligne de production puisque le systéme est
completement ouvert. Ils permettent ainsi de traiter les matériaux plus rapidement, d’accroitre
considérablement la productivité et de réduire le niveau de maintenance. Cependant, a la
pression atmosphérique, la distance entre les électrodes est plus réduite. Ceci limite leur

utilisation a des substrats a une ou deux dimensions comme les tissus, les fibres, les films ou
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les plastiques. De méme, I'utilisation de gaz plasmagene est beaucoup moins controlée
chimiquement du fait de caractére ouvert de I’enceinte de génération de plasma. De ce fait,
tous les gaz ne peuvent pas étre utilisés dans ce type de machines pour des raisons
environnementales. Pour remédier a ce probléme, des techniques, utilisant une enceinte
hermétique permettant le contréle du gaz plasmagéne et un générateur permettant la création
du plasma a pression atmosphérique, ont été développées. Ces systémes permettent le controle

rigoureux des traitements réalisés, mais ils sont encore une fois de type discontinu.

1.4.2 Systéemes plasmas atmosphériques utilisés dans I'industrie
textile

Les machines plasmas atmosphériques communément utilisées pour des applications

textiles sont les systémes de type hybride Corona/DBD, DBD et APGD.

1.4.2.1 Systeme hybride Corona/DBD

Le systeme hybride Corona/DBD utilise une ¢électrode et une contre électrode toutes
les deux recouvertes d’un matériau diélectrique. La contre électrode est généralement de
forme cylindrique (Figure 1-10). Le matériau diélectrique le plus utilis¢ est la céramique. La
distance inter-électrode est relativement faible car elle est le plus souvent comprise entre 1,5
et 6 mm. Dans ce cas, le matériau a traiter est plaqué contre la contre- électrode et uniquement
la surface en contact avec le plasma sera traitée. Divers types de gaz peuvent étre utilisés mais
la plupart de temps c’est 1’air ambiant qui est utilisé. La tension électrique varie entre 1 et 10

kV. La fréquence est de 10 a 50 kHz [HERBERT, 2007].
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Figure 1- 10 : Systéme hybride Corona/DBD [LEROUX, 2007]

1.4.2.2 Systeme DBD

Le plasma est généré entre deux larges électrodes paralleles 1’une par rapport a I’autre
(Figure 1-11). Dans ce cas, le matériau est trait¢ sur les deux faces puisque il passe
directement au milieu du plasma. L’espace inter-¢électrode est plus élevé (= 6 mm) que pour
les systémes hybrides Corona/DBD. Les gaz utilisés pour ce type de décharges sont 1’hélium,
I’argon et ’azote. De méme, des mélanges de ces gaz peuvent étre utilisés [HERBERT,

2007].
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Figure 1- 11 : Syst¢eme DBD [LEROUX, 2007]

1.4.2.3 Systemes APGD

Le plasma est généré entre deux électrodes métalliques (Figure 1-12). La contre électrode
a besoin d’étre refroidie par une circulation d’eau. Le matériau a traiter ne passe pas
directement entre les deux électrodes. En effet, le plasma créé est pulsé vers la matiere. Il
s’agit donc d’un traitement plasma post-décharge. Le gaz plasmagene utilisé est I’hélium car

il a la particularité d’étre trés stable sous sa forme plasmatique.

Générateur

Entrée gaz

4§

< Contre-électrode

Plasma ——F

Electrode

Plasma
—

post-décharge

Figure 1- 12 : Systéme APGD [LEROUX, 2007]
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1.5 Interactions plasma- surface et modification de surface de fibres
et polymeres

Depuis quelques dizaines d’années, les traitements plasmas de polymeéres ont acquis une
tres grande popularité. En effet, ces traitements permettent d’apporter toute une série de
nouvelles propriétés aux polymeres qui sont généralement affectés par leur caractere
hydrophobe [VANDENCASTEELE, 2008]. Les technologies par plasma semblent donc de
bons challengeurs puisqu’ils permettent de modifier chimiquement et/ou physiquement la
surface des matériaux polymériques pour augmenter leur mouillabilité et leur adhésion vis-a-

vis de métaux ou de polymeres, sans altérer leurs propriétés intrinseques.

1.5.1 Interactions plasma-surface

Lors du passage d’un substrat dans d’une décharge plasma, la surface des polymeres est
bombardée par les espéces énergétiques (ions, électrons, radicaux libres et radiations UV)
présentes dans le milieu. Chacune de ces especes va modifier d’'une manicre différente la

surface des polymeres (Tableau 1-3).

Composant du Energie . Profondeur
Effet sur les polymeres
plasma cinetique d’interaction
Collisions élastiques
100-500 eV . o 2-5nm
Tons. atomes neutres Réactions clhumiques
10 eV Réactions chimiques Monocouche

Collisions mnélastiques
Electrons 5-10 &V Coupure de chaine 1 nm

Ionisation de surface

Formation de groupes fonctionnels

0,05 eV Monocouche
Métastables Formation de groupements volatils
Ditfusion et réactions chimiques En profondeur
>5eV Réactions photochimiques 10-50 nm
Photons = 5eV (UV) | Réactions photochimiques Quelques pum

Tableau 1- 3 : Modifications apportées par les constituants de plasma sur la surface des polymeéres
[LEROUX, 2007]
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Les ions, les ¢€lectrons et les atomes neutres sont responsables des coupures de chaines
macromoléculaires. Au niveau de la coupure d’une liaison, il va y avoir une réaction
chimique avec les espéces actives présentes dans le plasma engendrant la création d’un
nouveau groupement fonctionnel, ou la formation d’une double liaison ou encore la
possibilit¢ d’une interaction inter-chaines macromoléculaires. En outre, les radiations du
plasma comme les UV vont essentiellement engendrer des réactions photochimiques comme
par exemple la formation des radicaux libres et de réticulations inter- macromoléculaires. La
Figure 1-13 représente schématiquement les différentes réactions pouvant avoir lieu a partir

de la création des radicaux a la surface des polymeres.

A :I\ r'lk A
RAASE
AAAA
Fupture d une liaison Fupture d’une liaison de
latérale 1 la chame
v
AA A Formation des radicaux A A
1 | 1 ]
RARRE AR RS
AAAA AA A A
] v '
paXa A 4 L
s ]
AAAA AA| A A A
F ionnalisati Creation d'une | | + + %_ "}_
oncticnnalisation AA Lo double ~C-C-X+X-C-C- =y (=
d un groupement gy ! aison double T T ] [
fatéral AR B8E AA AA A A
AAAA Fonctionnalisation de Dégradation
Réticulation groupes terminaux Gravure

Figure 1- 13 : Schéma des réactions du contact d’un plasma a la surface d’un polymere (A :
groupements latéraux initiaux du polymeére et X : nouveau groupement cré¢) [SARRA-BOURNET,
2007]

Il en résulte plusieurs types de réactions de surface telles que 1’implantation, le transfert
d’énergie et la création des fonctions chimiques. La nature et la proportion des fonctions

créées dépendent de la nature du gaz ainsi que de type de polymére traité [VALT, 2008].
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1.5.2 Modification de surface de fibres et polymeres par plasma

Contrairement aux procédés liquides qui affectent les fibres en profondeur, les plasmas
provoquent uniquement une réaction de surface et les fonctionnalités qu’ils apportent sont
limitées a une couche superficielle de quelques nanomeétres. Ces fonctionnalités, applicables
aussi bien a des fibres naturelles ou polymérisées qu’a des textiles non tissés, peuvent étre
classées en 4 principales catégories : le nettoyage de surface, la gravure, la polymérisation

plasma et I’activation de surface.

1.5.2.1 Le nettoyage de surface

Le nettoyage de surface consiste a ¢éliminer de la surface de 1’échantillon les
contaminants de nature diverse tels que I’huile, les poussiéres, les agents chimiques ou
biologiques. Ce type de traitement existe a I’échelle industrielle depuis de nombreuses années
mais il utilise des solvants. En raison des cotits importants de I’emploi des systémes aqueux et
de I’effet néfaste des solvants sur ’environnement, d’autres solutions alternatives ont été
développées pour pallier a ces inconvénients. Parmi ces solutions, les plasmas semblent
promoteurs vu qu’ils permettent d’assurer un nettoyage ultrafin des surfaces les plus diverses.
Le mode d’action du plasma consiste a réagir sur les impuretés en surface et les transformer
en composés volatils ce qui permet d’obtenir une adhérence optimale des peintures, encres ou
colles. Le nettoyage est généralement réalis¢ sous plasma oxydant. En outre, ce procédé
présente I’avantage d’étre capable d’enlever méme des substances chimiquement stable et

d’une grande adhésivité ainsi que de s’effectuer sans problémes sur pratiquement toutes les

géométries des matériaux a traiter.

1.5.2.2 Lagravure de surface

La gravure repose sur le méme principe que le nettoyage. La différence qui se présente
cette fois-ci est que, au lieu d’agir sur les contaminants en surface, les especes réactives du
plasma interagissent avec les atomes du substrat pour former des nouvelles especes volatiles
qui seront évacuces de la surface par pompage. La vitesse de gravure dépend de divers
paramétres tels que la composition du plasma, la nature du substrat et les conditions
opératoires (puissance, débit de gaz, position de 1’échantillon, etc.). L’hélium est souvent

utilis€é comme gaz plasmageéne pour stabiliser la décharge [TENDERO, 2005].
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1.5.2.3 La polymérisation plasma

La polymérisation plasma permet de déposer des couches de polymeéres sur un tres
grand nombre de substrats différents [VANDENCASTEELE, 2008]. Dans ce cas, le
monomere organique utilisé est activé et polymérisé au sein du plasma ce qui induit la
formation des radicaux libres. Ces radicaux se recombinent de fagon aléatoire dans le plasma
et se condensent sur la surface du substrat pour former une mince couche amorphe. Selon la
nature du gaz plasmagene, la couche obtenue peut apporter des fonctionnalités particulieres
(hydrophilie, barriére chimique, dureté, résistance a la corrosion, esthétique, etc.) tout en
préservant les propriétés intrinséques du substrat. Les gaz pouvant polymériser par plasma

sont entre autre CHy, C,Hg, C,F4, etc.

1.5.2.4 L'activation de surface

L’activation de surface consiste a greffer des nouvelles fonctions chimiques a la
surface de matériau dans le but de Iui conférer des propriétés spécifiques en améliorant sa
mouillabilité (énergie de surface) et ses caractéristiques d’adhésion voire d’anti-adhésion. Ce
type de traitement résulte de D’interaction plasma- polymere en atmosphére de gaz
inorganique. En fait, le bombardement de la surface par les espéces énergétiques créées au
sein du plasma conduit a la rupture des liaisons covalentes (coupure de chaines
macromoléculaires) et la formation des radicaux libres. Ces derniers réagissent avec les
especes actives du plasma et provoquent la modification des caractéristiques chimiques de
surface. C’est ce type de traitement que nous allons étudier lors de ces travaux de thése. Les
effets obtenus par un tel procédé dépendent principalement de la chimie du gaz plasmagéne. A
titre d’exemple, pour se focaliser sur notre étude, un gaz plasmagéne comme I’air permet de
modifier des nombreux polymeres en ajoutant des groupements oxydés de type -C-O-,
-(C=0)-, -0-(C=0)- et -C-O-O- voire amines a leur surface [LEROUX, 2007]. En outre,
I’emploi d’un plasma d’oxygene conduit au greffage de fonctions chimiques polaires et
hydrophiles qui favorisent 1’augmentation de 1’énergie de surface. De la méme facon, les
plasmas azotés donnent lieu a la formation des groupements hydrophiles, en particulier de
groupement amine (-NH, -NH). A I’inverse des plasmas oxydés ou azotés, les plasmas
fluorés (type CF4, CHFj,...) permettent de convertir les surfaces hydrophiles en surfaces

hydrophobes.
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Par ailleurs, les modifications de surfaces apportées par plasma sont influencées par
plusieurs parametres tels que la nature de gaz plasmagéne, la puissance électrique et le temps
de traitement. Par exemple, un plasma d’oxygeéne aura plus d’impact sur la matiére qu’un
plasma d’azote [CERIA, 2008]. De méme, une augmentation de la puissance électrique ou
bien du temps de traitement plasma entraine une modification de surface plus importante
[GEYTER, 2006].

La nature chimique de polymeére et ses caractéristiques physiques peuvent aussi avoir
une influence sur les modifications apportées par les traitements plasma. En effet, plus ses
liaisons chimiques intramoléculaires seront fortes, plus il sera difficile pour le plasma de le
modifier chimiquement. Ceci s’explique par le fait que les régions cristallines sont plus
résistantes aux coupures de chaines macromoléculaires que les zones amorphes. Ainsi, les
coupures de chaines se font principalement au niveau des liaisons les plus faibles. A titre
d’exemple, pour le poly(éthyléne téréphtalate) (PET), les modifications auront lieu au niveau
des fonctions esters (-(C=0)OC-) beaucoup plus fragiles. Selon Leroux [LEROUX, 2007],
un mécanisme de modification du PET par un plasma sous air a été proposé dans la littérature.
Ce mécanisme se repose sur deux étapes : la premicre consiste a la coupure des liaisons les
plus faibles (fonctions esters) (Figure 1-14 (a)) et la deuxiéme consiste a 1’oxydation des
radicaux créés en bout de chaine. Ceci entraine 1’obtention de groupes carbonyles, carboxyles
et hydroxyles (Figure 1-14 (b)).

Deux tvpes de coupure de chaines macromoléculaires :
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Figure 1- 14 (a) : Représentation des coupures de chaine d’une macromolécule de PET (« L’éclair »
représente le lieu de la décharge) [LEROUX, 2007]
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Formation de groupes carbonvies :
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Figure 1-14 (b) : Représentation des réactions d’oxydation du PET [LEROUX, 2007]

Ainsi, les traitements plasma offrent la possibilit¢ d’incorporer a la surface de
polymeres des nouvelles fonctions qui ont I’effet de modifier les propriétés de surface sans
pour autant modifier les propriétés intrinséques. Cependant, il est important de suivre le
devenir ces fonctions au cours de temps car elles peuvent subir un effet de vieillissement.

En général, le phénomene de vieillissement de la surface traitée par plasma provient

des modifications dynamiques liées a 1’évolution dans le temps des fonctions chimiques
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greffées. Une technique permettant de suivre cette évolution consiste a déterminer 1’énergie
de surface a partir de la méthode de 1’angle de contact. Les résultats de vieillissement
dépendent de 1’état de la surface traitée ainsi que des conditions de stockage. L’étude de ce

phénomene va donc permettre d’évaluer la stabilité des modifications apportées par plasma.

Dans cette partie nous avons présenté les mécanismes d’interactions plasma-surface
ainsi que les modifications de surfaces qui peuvent étre engendrées par le traitement plasma.
Dans la partie suivante, nous allons dresser un état de ’art sur le traitement des matériaux
textiles par plasma afin de donner une idée des traitements pouvant étre effectués et
déterminer I’influence des paramétres de réglage du procédé plasma sur les résultats du

traitement.

1.6 Applications des traitements par plasma aux matériaux textiles

Dans cette partie, nous allons détailler uniquement les recherches ayant été effectuées
dans le domaine du textile sans détailler ’application du plasma sur des films ou bien des
métaux. L’avantage principal du traitement plasma est que, suivant la composition de gaz, les
effets engendrés sur les matériaux textiles peuvent étre multiples comme par exemple le
greffage des fonctions chimiques, la modification topographique a 1’échelle nanométrique de

la surface, ’amélioration de I’adhésion et le nettoyage de surfaces.

1.6.1 Modification de I’énergie de surface

Le plasma est une source riche en particules énergétiques et chimiquement actives
(électrons, ions, photons, radicaux). Lorsque ces espéces interagissent avec des matériaux
textiles, elles engendrent a la surface de ceux-ci la formation de groupements chimiques
fonctionnels dépendant de la nature de la phase gazeuse. Ceci entraine la modification de leur

énergie de surface, ce qui les confére des propriétés hydrophiles ou bien hydrophobes.

1.6.1.1 Obtention des surfaces hydrophiles

Les traitements par plasma permettent d’augmenter 1’énergie de surface des matériaux
textiles et de les rendre absorbants. Les gaz plasmagenes qui peuvent étre utilisés sont de type

air, O, CO,, N, NH3, Ar, etc. Ces gaz permettent de créer en surface des sites hydrophiles.
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1.6.1.1.1 Fibres naturelles

Karahan et al. [KARAHAN, 2008] ont réalis¢ des traitements par plasma
atmosphérique de type décharges a barriere di€lectrique sous air et argon sur un tissu de
coton. IIs ont remarqué une diminution significative de 1’angle de contact envers 1’eau qui est
passé de 107,83° a 0° aprés un traitement de 60 secondes a une puissance de 130 W (Figure 1-
15). De méme, ils ont remarqué une augmentation du pouvoir capillaire. Cette augmentation
est plus importante si le gaz plasmagene utilisé est de 1’argon comparé au traitement réalisé
sous air. Ils ont relié ce résultat a la modification topographique de la surface. En effet, ils ont
observé que 1’érosion de la surface est plus importante dans le cas de I’argon. Ils ont émis
I’hypothéese que les cratéres formés en surface peuvent entrainer une diminution de la pression

capillaire et ainsi une amélioration de la capillarité.

- PPN S a———
(a) (b) (©)
Figure 1- 15 : Photographie des angles de contacts obtenus a la surface d’un tissu de coton avant et

apres traitement plasma : (a) surface non traitée ; (b) surface traitée sous air (130 W, 60 secondes) ; et
(c) surface traitée sous argon (130 W, 60 secondes) [KARAHAN, 2008]

Les mémes types de résultats ont été observés par Sun et al. [SUN, 2004] en traitant des tissus
de coton et de laine par un plasma radiofréquence (13,56 MHz) a pression réduite sous
dioxygeéne pendant 3 minutes. Il en résulte une amélioration de I’épuisement des bains de

teinture de coton (Figure 1-16) et de laine (Figure 1-17).
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™
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Figure 1- 16 : Epuisement d’un bain de teinture (colorant Remazol Brilliant Red GG) en fonction du
temps pour un tissu de coton a une température de 40 °C [SUN, 2004]
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Figure 1- 17 : Epuisement d’un bain de teinture (colorant Neolan Red P) en fonction du temps pour un
tissu de laine a une température de 98 °C [SUN, 2004]

Kan et al. [KAN, 1997] ont montré également que des traitements par plasma a
pression réduite sous dioxygene, azote ou bien un mélange azote/hydrogéne pendant 5
minutes permettent d’augmenter 1’hydrophilie d’un tissu de laine. En fait, ils ont observé que
le temps d’absorption d’une goutte d’eau déposée a la surface de tissu est passé de 900
secondes a moins d’une seconde apres traitement. Il en résulte ainsi une augmentation du

rendement coloristique des teintures.

Ceria et al. [CERIA, 2008] ont démontré que le traitement d’un tissu de laine par un
plasma a pression réduite sous dioxygene (O;) est plus efficace que celui réalisé a pression
atmosphérique sous azote. De méme, ils ont remarqué, apres traitement, que 1’épuisement de
bain de teinture obtenu a une température de 85°C est comparable a celui obtenu par le
procédé classique de teinture a 98°C. Ils ont conclut que les traitements plasma permettent
d’améliorer le procédé classique de teinture en diminuant la température de bain et par

conséquent la consommation d’énergie.

Cai et al. [CAI, 2006a] ont étudié I’impact des traitements par plasma atmosphérique
sous des mélanges air/hélium et dioxygene/hélium pendant 3 minutes sur un tricot de laine. Ils
ont remarqué une diminution de 1’angle de contact envers I’eau qui est passé de 132,4° a 0°.
Ils ont constaté aussi une augmentation du taux d’oxygene en surface de 20,3 % dans le cas de
traitement sous air/ hélium et de 53,5 % dans le cas de traitement sous dioxygeéne/hélium. De
méme, le rapport oxygene/carbone est augmenté de 25,1 % dans le premier cas et de 79,5 %

dans le second cas. Xu et al. [XU, 2009] ont observé les mémes types de résultats en traitant
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des tricots de laine par plasma radiofréquence (13,56 MHz) sous hélium ou bien un mélange
dioxygene/hélium. En outre, ils ont remarqué que lorsque I’humidité relative des tricots

augmente, la modification chimique de la surface devient plus importante.

Wong et al. [WONG, 1999] ont traité un tissu de lin par plasma radiofréquence (13,56 MHz) a
pression réduite sous dioxygene et argon. Apres un traitement de 60 minutes a une puissance
de 200 W, ils ont remarqué une augmentation du taux d’oxygeéne en surface atteignant 52,62

% dans le cas de plasma de dioxygene et 55,97 % dans le cas de plasma d’argon.

1.6.1.1.2 Fibres artificielles

Zemljic et al. [ZEMLIJIC, 2009] ont traité un substrat de viscose par un plasma
radiofréquence a pression réduite (27,12 MHz) sous dioxygene pendant 30 secondes. Ils ont
constaté¢ une diminution de I’angle de contact de 66° a 15°. De méme, ils ont remarqué une
augmentation de la teneur en oxygene a la surface de 13 %. Ils ont attribué ces résultats a la
création de groupements polaires sur la surface des fibres de viscose. En outre, un court
vieillissement leur a montré que ’angle de contact (Figure 1-18) et le teneur d’oxygéne en
surface se stabilisent au cours du temps. Par contre, ils ont remarqué une diminution
importante du pouvoir capillaire qui est pass¢ de 137 % a 92 % apres 96 heures de

vieillissement.
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Figure 1- 18 : Evolution des angles de contact avec 1’eau en fonction du temps de vieillissement pour
un substrat de viscose [ZEMLIJIC, 2009]
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Vrabic et al. [VRABIC, 2007] ont étudi¢ I’'impact d’un traitement plasma
radiofréquence (27 MHz) a pression réduite sous argon sur les propriétés d’absorption des
fibres de viscose. Ils ont remarqué que plus le temps de traitement est important, plus le
pouvoir absorbant des fibres de viscose sera grand (Figure 1-19). En outre, ils ont constaté
que des longs traitements peuvent endommager la structure des fibres et provoquer une
diminution du degré de polymérisation. De ce fait, ils ont conclut que méme un temps de

traitement de 5 minutes est suffisant pour obtenir une bonne hydrophilie des fibres de viscose.

80.00 1
g B Untreated fibres
i 1 @ Plasma-5 minutes
60,00 :
; O Plasma-10 minutes
40.00 + O Plasma-15 minutes
20.00 A
0.00 -
WRV, % LAC.glg | LATs

Figure 1- 19 : Taux de rétention d’eau (WRYV), capacité d’absorption de liquide (LAC) et temps
d’absorption de liquide (LAT) des fibres de viscose avant et apres traitement par plasma pendant 5,10
et 15 minutes [VRABIC, 2007]

Vesel et al. [VESEL, 2010] ont trait¢ des tissus de viscose par un plasma
radiofréquence (27,12 MHz) a pression réduite sous différents types de gaz plasmageénes
pendant 5 secondes. Ils ont remarqué, aprés traitement, que I’augmentation de la teneur en
oxygene a la surface est plus importante si le gaz plasmagene utilisé est du dioxygene

comparée a des traitements réalisés sous azote et hydrogene

1.6.1.1.3 Fibres synthétiques

Leroux et al. [LEROUX, 2006], [LEROUX, 2007], [LEROUX, 2009] ont étudié
I’impact d’un traitement plasma atmosphérique sous air sur différents matériaux de
poly(éthyléne téréphtalate) en fonction de la puissance de traitement (TP pour Treatment
Power). Ils ont remarqué une diminution de I’angle de contact envers 1’eau qui est pass¢ de
80° a 40-50° suivant la structure du matériau (Figure 1-20). De méme, ils ont remarqué une
augmentation de la capillarité qui est passée d’une valeur presque nulle a 30-50 % pour les
non-tissés et de 20 a 80 % pour le tissu aprés un traitement a une TP de 60 kJ/m* (Figure 1-
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21). Ils ont attribué ces améliorations a la création des groupements acide carboxyliques et
alcool sur la surface de fibres de polyester. En outre, ils ont constaté que le film et le tissu ont
atteint un angle de contact minimal avec ’eau a des faibles valeurs de TP. En revanche, les
non-tissés ont nécessité¢ une TP plus importante pour arriver a I’angle de contact minimal. De
ce fait, ils ont émis I’hypothése que la densité de matiére du matériau a un impact sur le
traitement (Figure 1-22). En effet, lorsque le matériau est trés perméable aux gaz, le plasma
aura plus de chance de passer dans les pores ouverts de 1’échantillon que d’étre en contact
avec la matiere et ainsi il faut une TP plus importante pour atteindre la méme intensité de
traitement. De plus, les auteurs ont noté que la structure ouverte des non-tissés a permis de
traiter les fibres présentes en surface et celles présentes a I’intérieur du matériau presque
d’une maniére quasi-égale, ce qui n’est pas le cas pour le tissu et le film ou I’oxydation des
fibres a I’intérieur a nécessité une TP supérieure a celle d’activation des fibres en surface. On
note donc I’importance cruciale d’adapter la puissance de traitement a la structure de la

matiere.
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Figure 1- 20 : Evolution de I’angle de contact de divers médias en poly(éthyléne téréphtalate) en
fonction de la puissance de traitement - en noir pour le film ; en gris foncé pour le tissu et en gris clair
pour les non-tissés (30 g/m” : ligne pleine ; 70 g/m?” : ligne discontinue) [LEROUX, 2007]
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Figure 1- 21 : Evolution de la capillarité avec 1’eau du tissu et non-tissés de PET en fonction de la
puissance de traitement - en ligne discontinue le tissu ; en ligne gris le non-tissé de 70 g/m” et en ligne
noir le non-tissé de 30 g/m* [LEROUX, 2006]
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Figure 1- 22 : Hypothése émise concernant la formation des groupements oxydés pour un matériau
ayant A : une forte densité de mati¢re — B : une faible densité de matiére [LEROUX, 2007]

Takke et al. [TAKKE, 2009] ont également observé une diminution de 1’angle de
contact avec I’eau sur un tissu de polyester de 80 a 40° lors d’un traitement plasma a pression
atmosphérique sous air (Figure 1-23). De méme, ils ont remarqué une augmentation du
pouvoir capillaire (Figure 1-24). En outre, ils ont remarqué que les conditions de

vieillissement ont une influence sur 1’évolution des modifications apportées par plasma. En
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fait, lorsque le vieillissement est effectu¢ en absence de lumiere, 1’angle de contact s’en
trouve augmenter de 6° et la capillarité est diminuée de 31 %. Par contre, en présence de
lumiére, I’angle de contact est augmenté considérablement et atteint 73° apres 30 jours de

vieillissement et la capillarité¢ diminue de 72 %.
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Figure 1- 23 : Evolution de I’angle de contact en fonction de la puissance de traitement plasma
[TAKKE, 2009]
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Figure 1- 24 : Evolution de la capillarité de tissu de polyester en fonction de la puissance de traitement
(TP) pour des vitesses de 1, 2, 5 et 10 m/min. Pour chaque vitesse, des puissances de 400, 700 et
1000W ont été utilisées [TAKKE, 2009]

Kabajev et al. [KABAJEV, 2004] ont démontré que des traitements par plasma a
pression réduite de 13,3 Pa (0,1 Torr) sous air, dioxygeéne et hélium permettent d’augmenter le
pouvoir capillaire des substrats en fibres et microfibres de polyester. En fait, ils ont remarqué
une augmentation de la capillarité¢ de substrat en microfibres de PET de 300 % apres un
traitement de 60 secondes (Figure 1-25). De méme, ils ont constaté que plus le temps de

traitement est important, plus la capillarité de substrat en fibres de polyester sera grande
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(Figure 1-26 (a)). En outre, ils ont remarqué que cette derniere n’est diminuée que de 16-17 %

apres un mois de vieillissement (Figure 1-26 (b)).
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Figure 1- 25 : Evolution de la capillarité de substrat en microfibres de PET en fonction du temps de
traitement par un plasma d’oxygene [KABAJEV, 2004]

Capillarity, em

! 4 8 12
(a) Time, min

\\s\

Capillarity, em

8 12
Time, min

(b)

Figure 1- 26 : Capillarité de substrat en fibres de polyester mesurée (a) directement apres traitement
plasma et (b) aprés un mois de vieillissement : 1- temps de traitement plasma 10 min, 2- 2 min, 3- 1
min, 4- 10 secondes et 5- non traité [KABAJEV, 2004]

41

http://doc.univ-lille1.fr

© 2011 Tous droits réservés.



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 1 Etat de lart sur le traitement des matériaux textiles par plasma

Shin et al. [SHIN, 2006], [SHIN, 2008] ont trait¢ un non-tiss¢ de polyester (PET) de
50 g/m® par un plasma a pression atmosphérique utilisant un mélange hélium/dioxygéne
comme gaz plasmagene. IIs ont remarqué que plus le temps de traitement est important, plus
I’hydrophilie du non-tissé sera grande (Figure 1-27). En fait, le temps d’absorption d’une
goute d’eau déposée a la surface du non-tissé est passé de plus d’une heure a 6 minutes, apres
90 secondes de traitement. De méme, le rapport oxygene/carbone a la surface est passé de

0,37 a 0,46.
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Figure 1- 27 : Evolution de I’hydrophilie du non-tissé de polyester en fonction du temps de traitement
plasma [SHIN, 2008]

Les mémes types de résultats ont été observés par Geyter et al. [GEYTER, 2006] en traitant
un non-tissé de polyester de 40 g/m” par un plasma de type décharges a barriére diélectrique a
une pression de 5 kPa sous air. Ils ont remarqué que I’augmentation de la puissance ¢électrique
et/ou du temps de traitement résulte en une amélioration de 1’hydrophilie (Figure 1-28). De
méme, ils ont remarqué que le taux d’oxygéne en surface est passé de 25 a 34,2 %. Ils ont
attribué ces résultats a 1’incorporation des groupements polaires oxydés de type -(C=0)- et
-O-(C=0)- en surface. De ce fait, ils ont conclut que la décharge a barriére diélectrique

¢tablie dans I’air permet d’activer et modifier efficacement la surface des textiles.
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Figure 1- 28 : Evolution de I’hydrophilie du non-tissé de polyester en fonction de la puissance et du
temps de traitement [GEYTER, 2006]

Vatuna et al. [VATUNA, 2004] ont comparé des traitements par plasma radiofréquence
et des traitements par plasma micro-onde a pression réduite (64 Pa) sous différents types de
gaz plasmagenes sur un substrat en polyester. Ils ont remarqué que les traitements par plasma
radiofréquence sont plus efficaces que ceux par plasma micro-onde (Figure 1-29). Dans les
deux cas, ils ont class¢ Defficacité des gaz dans cet ordre: dioxygene > mélanges
dioxygene/azote > azote. En outre, en réalisant un traitement par plasma radiofréquence sous
air, les auteurs ont remarqué que plus la puissance de traitement est importante, plus

I’hydrophilie sera grande (Figure 1-30).
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Figure 1- 29 : Evolution de I’hydrophile du substrat de polyester en fonction de type du traitement
plasma et de la composition du gaz plasmagéne [VATUNA, 2004]
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Figure 1- 30 : Evolution de I’hydrophile du substrat de polyester en fonction de la puissance de
traitement par plasma radiofréquence sous air [VATUNA, 2004]

Hossain et al. [HOSSAIN, 2006a] ont traité un tissu de polyester de 43,5 g/m” par un
plasma radiofréquence (13,56 MHz) a pression réduite sous différents types de gaz (air, CO,,
vapeur d’eau et mélange He/O,). Ils ont remarqué que I’hydrophilie de tissu dépend de la
pression, de la nature du gaz plasmagene, de la puissance électrique et du temps de traitement.
En effet, ils ont observé qu’une pression de 10-16 Pa, une puissance de 10-15 W et un temps
de traitement de 5 minutes permettent d’atteindre une hydrophilie maximale. De méme, ils

ont constaté que le mélange He/O, est plus efficace que les autres gaz plasmagenes. En outre,
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ils ont remarqué que la structure de la matiere a une influence sur 1’évolution des surfaces
modifiées lors du vieillissement [HOSSAIN, 2006b]. En fait, ils ont observé que le traitement
des substrats denses donne un vieillissement beaucoup moins stable que celui des substrats

moins denses.

D’autres études [WROBEL, 1978], [OKTEM, 2000], [COSTA, 2006], [BORCIA,
2006], [RASHED, 2009], [SAMANTA, 2009], [YAMAN, 2009] ont montré¢ qu’il y a une
augmentation de la mouillabilité des tissus en polyester, qu’ils soient traités par plasma a
pression réduite sous azote, argon, dioxygene, air, dioxyde de carbone, vapeur d’eau, acide
acrylique et ammoniac ou par plasma atmosphérique sous air, dioxygeéne, azote, hélium,
méthane, hydrogeéne et argon. De méme, il a été observé que plus le temps de traitement est
important, plus I’hydrophilie sera stable apres un traitement de lavage [WROBEL, 1978]. 1l
en résulte une amélioration de la teinture des fibres de polyester (Figure 1-31) [OKTEM,
2000], [COSTA, 2006], [ZHONGFU, 2007], [WONG, 2007].

(a) (b}

Figure 1- 31 : Goutte de teinture obtenu a la surface d’un tissu de polyester (a) avant traitement et (b)
apres traitement par plasma atmosphérique sous un mélange H,-92%/N, [COSTA, 2006]

Pichal et al. [PICHAL, 2006], [PICHAL, 2007] ont comparé 1’impact d’un traitement
plasma atmosphérique de type décharges a barriere diélectrique sous air sur deux structures
textiles en polyester dont I'une est composée d’une seule couche de tissu et 1’autre est
composée de six couches de tissu disposées en parallele. Apres un traitement de 360 secondes,
ils ont remarqué une augmentation plus importante de I’hydrophilie dans le cas du substrat
monocouche. De méme, ils ont remarqué que 1’évolution des surfaces modifiées se fait

principalement les 3 premiers jours apres traitement. Ensuite, il y’a stabilisation de la
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composition chimique de la surface. Au final, ils ont remarqué que les modifications

apportées restent stables dans le temps (1’hydrophilie ne diminue que de 10 %) (Figure 1-32).
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Figure 1- 32 : Evolution de I’hydrophilie de différentes couches en tissu de polyester apres traitement
plasma en fonction du temps de vieillissement [PICHAL, 2007]

Wang et al. [WANG, 2007a] quant a eux ont comparé 1’impact d’un traitement plasma a

pression atmosphérique sous un mélange hélium/oxygeéne sur deux substrats en polyester

composés chacun de huit couches de tissu de méme épaisseur (0,25 mm). Le tissu utilis¢ dans

le premier substrat présente une taille moyenne de pores de 200 pm, cependant le tissu utilisé

dans le second substrat présente une taille moyenne de pores de 100 um (Figure 1-33).
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Figure 1- 33 : Images de tissus de polyester ayant une taille moyenne de pores de (a) 200 um et (b)
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100 pm [WANG, 2007a]
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Apres traitement, ils ont remarqué que la taille moyenne des pores de tissu a un impact sur
I’hydrophilie (Figure 1-34) et la capillarité (Figure 1-35) des substrats. Ils ont constaté que les
especes réactives de plasma ont permis de modifier et activer méme la huitiéme couche de
substrat de 200 um. Par contre, dans le cas de substrat de 100 pm, leur effet a ét¢ limité a la
sixieme couche. IIs ont expliqué ce résultat par le fait que plus la taille moyenne des pores est
importante, plus il sera aisé aux especes réactives de plasma de pénétrer plus profondément
dans le substrat. Dans les deux cas, ils ont remarqué que I’intensité de traitement diminue
graduellement en passant d’une couche a I’autre. Ils ont attribué ceci a la diminution du

nombre d’espéces réactives capables de pénétrer en profondeur dans le substrat.
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Figure 1- 34 : Temps d’absorption d’une goutte d’eau sur les deux faces des différentes couches en
tissu de polyester présentant une taille moyenne de pores de (a) 100 um et (b) 200 um, avant et aprés
traitement plasma [WANG, 2007a]
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Figure 1- 35 : Hauteur capillaire des différentes couches en tissu de polyester présentant une taille
moyenne de pores de (a) 100 um et (b) 200 um, avant et aprés traitement plasma [WANG, 2007a]
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Dans une autre étude, Wang et al. [WANG, 2008a] ont remarqué que plus le temps de
traitement est important, plus la capillarité de chaque couche de tissu de polyester sera grande

(Figure 1-36).

Capillary Flow Height (cm)
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Figure 1- 36 : Evolution de la hauteur capillaire des différentes couches en tissu de polyester,
présentant une taille moyenne de pores de 200 um et une épaisseur de 0,25 mm, en fonction du temps
de traitement plasma [WANG, 2008a]

Verschuren et al. [VERSCHUREN, 2005] ont traité des non-tissés en poly(éthyléne
téréphtalate) et en méta-aramide par un plasma radiofréquence a pression réduite sous
dioxygene, avant et aprés nettoyage. Pour évaluer la capillarité, ils ont répété les
manipulations de mesure trois fois sur chaque échantillon : la premic¢re mesure a été effectuée
apres traitement plasma, la deuxieme mesure a été effectué¢e apres séchage de I’échantillon et
la troisieme mesure a été effectuée aprés lavage de 1’échantillon. Dans le cas ou les non-tissés
n’ont pas ¢été nettoyés avant traitement, ils ont remarqué que la présence de contaminants a la
surface a entrainé une augmentation de la capillarité¢ (Figure 1-37). Aprés traitement plasma,
ils ont remarqué que 1’augmentation de la capillarité est plus importante si les non-tissés ont
subit un nettoyage préalable (Figure 1-38). En répétant les mesures de capillarité sur le méme
¢chantillon, ils ont observé que la diminution du pouvoir capillaire est plus importante pour
les non-tissés non nettoyés. IlIs ont expliqué ce résultat par le fait qu’en présence des
contaminants les groupements polaires créés par le plasma sont faiblement attachés a la
surface et peuvent étre éliminés facilement par un simple lavage. En revanche, lorsque le
substrat est propre, les groupements créés sont mieux attachés a la surface et ne peuvent pas

étre éliminés facilement.
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Figure 1- 37 : Evolution de la capillarité des non-tissés en poly(éthyléne téréphtalate) (O, A, 0) et en
méta-aramide (e, A, m) avant nettoyage en fonction du temps de traitement plasma et du nombre de

mesures [VERSCHUREN, 2005]
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Figure 1- 38 : Evolution de la capillarité des non-tissés en poly(éthyléne téréphtalate) et en méta-
aramide aprés nettoyage en fonction du temps de traitement plasma et du nombre de mesures

[VERSCHUREN, 2005]

Morent et al. [MORENT, 2007] ont étudié¢ I’impact des traitements par plasma de type

décharges a barriere diélectrique a une pression de 5 kPa sous air, argon et hélium sur des

non-tissées en poly(éthyléne téréphtalate) et en polypropyléne. Dans tous les cas, ils ont

remarqué une augmentation de la capillarité qui est passée de 106 a 360 % pour le

© 2011 Tous droits réservés.
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polypropyléne et de 393 a 730 % pour le poly(éthyléne téréphtalate). En utilisant le méme
type de gaz, ils ont remarqué que le polypropyléne a nécessité une densité d’énergie plus
importante que celle du polyester pour atteindre une capillarité maximale. En outre, ils ont
constaté que le traitement réalisé sous air donne un vieillissement beaucoup moins stable que

celui réalisé sous argon.

Borcia et al. [BORCIA, 2006] ont montré que des traitements par un plasma de type
décharges a barriére di¢lectrique a pression atmosphérique sous air, argon et azote permettent
d’augmenter 1’hydrophilie d’un tissu de polyamide méme aprés un temps de traitement de
I’ordre de quelques fractions de seconde. De méme, Samanta et al. [SAMANTA, 2009] ont
observé une augmentation de 1I’énergie de surface d’un tissu en polyamide (nylon-6) de 44,5 a
63 mJ/m” lors d’un traitement plasma atmosphérique d’une minute sous hélium. En outre,
Oktem et al. [OKTEM, 2000] ont observé que I’hydrophilie d’un tissu de polyamide traité par
plasma a pression réduite n’a subit qu’une légere variation aprés un vieillissement de six

mois.

McCord et al. [MCCORD, 2002] ont comparé¢ I’impact d’un traitement par plasma
atmosphérique de type décharges a barriére diélectrique sous un mélange dioxygene/hélium
sur un tissu en polyamide et un non-tiss€é en polypropyléne. Ils ont remarqué que le
I’oxydation de surface de tissu de polypropyléne est plus importante que celle de polyamide.
En effet, ils ont observé que le taux d’oxygeéne en surface est passé de 4,3 a 14,7 % pour le
polypropyléne et de 11 a 14,5 % pour le polyamide. De méme, le rapport O/C est passé de
0,045 a 0,177 dans le premier cas et de 0,121 a 0,169 dans le second cas. Ils ont attribué cette

différence a la structure moléculaire des dits matériaux.

Hwang est al. [HWANG, 2005] ont traité un non-tissé¢ de polypropyléne par un plasma
atmosphérique sous hélium. Ils ont remarqué que plus le temps de traitement est important,
plus I’angle de contact envers 1’eau sera faible (Figure 1-39). De méme, ils ont constaté que le
teneur en oxygene est augmenté de 0,7 a 12,5 % et que le rapport O/C est augmenté de 0,01 a

0,15 apres 2 minutes de traitement.
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Figure 1- 39 : Evolution de I’angle de contact d’un non-tissé de polypropyléne en fonction du temps
de traitement plasma [HWANG, 2005]

Yaman et al. [YAMAN, 2009] ont ¢tudi¢ I’'impact des traitements par un plasma
atmosphérique sous air et argon sur un tissu de polypropyléne en fonction de la puissance et
du temps de traitement. Ils ont remarqué, apres traitement, une diminution de I’angle de
contact avec 1’eau et une augmentation du pouvoir capillaire. De méme, ils ont remarqué que
plus la puissance électrique ou le temps de traitement augmente, plus I’angle de contact sera

faible et la hauteur capillaire sera grande (Figure 1-40).
O Argon mAir
3 -
2.5 -
2 -
1,5
1 i
0,5
0 -

Capillarity (cm)

0 4 20 40 60 4 20 40 60 4 20 40 60
50w 100 W 130 W

Exp. Time (s)

Figure 1- 40 : Evolution de la hauteur capillaire d’un tissu de polypropyléne en fonction de la
puissance ¢électrique et du temps de traitement plasma [YAMAN, 2009]

Wei et al. [WEI, 2006] ont traité des non-tissés de type aiguilleté et meltblown en

polypropyléne de 300 g/m” par un plasma a pression réduite sous dioxygéne. Dans les deux
51
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cas, ils ont remarqué une augmentation de la capillarité avec le temps du traitement. Cette
augmentation est plus importante pour le non-tissé meltblown (Figure 1-41). Ils ont attribué

cette différence a la finesse des fibres.
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Figure 1- 41 : Evolution de la capillarité des non-tissés (a) aiguilleté et (b) meltblown en fonction du
temps [WEI, 2006]

Rosace et al. [ROSACE, 2008] ont étudié I’impact des traitements par plasma a pression
réduite sous différents types de gaz plasmagénes sur un tricot composé d’un mélange
polyamide/polyuréthane (PA/PU). Ils ont remarqué que la nature du gaz plasmagene, la
pression, la puissance électrique et le temps de traitement ont une influence sur la capillarité
de ce tricot. En effet, ils ont constaté qu’une pression de 0,08 mbar (Figure 1-42), une
puissance de 1000 W (Figure 1-43) et un temps de traitement de 125 secondes (Figure 1-44)
permettent d’atteindre une capillarité maximale. De méme, ils ont remarqué que le traitement
est plus efficace si le dioxygene est utilis€ par comparaison a ’air et au dioxyde de carbone
(CO»). Au final, ils ont conclut que les traitements plasma permettent d’activer et modifier

efficacement la surface des mélanges textiles.
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Figure 1- 42 : Evolution de la capillarité de tricot RA/PU en fonction de la pression et de type de gaz
plasmagéne (1000 W ; 60 secondes) [ROSACE, 2008]
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Figure 1- 43 : Evolution de la capillarité de tricot RA/PU en fonction de la puissance et de type de gaz
plasmageéne (0,08 mbar ; 60 secondes) [ROSACE, 2008]
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Figure 1- 44 : Evolution de la capillarité de tricot RA/PU en fonction du temps de traitement et de type
de gaz plasmagéne (0,08 mbar ; 1000 W) [ROSACE, 2008]
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Ferreira et al. [FERREIRA, 2008] ont traité un non-tissé en acide poly(lactide ) (PLA)
par un plasma atmosphérique utilisant 1’air comme gaz plasmagene. Ils ont remarqué une
diminution de I’angle de contact vers 1’eau de 90 a 40° et une augmentation de la capillarité
de 0 a 160 %. A DI’échelle des fibres, Pappas et al. [PAPPAS, 2006] ont observé que des
traitements par plasma atmosphérique sous N, et un mélange C,H,/He permettent
d’augmenter 1’énergie de surface des fibres de polyamide. De méme, Wang et al. [WANG,
2008b], [WANG, 2008c] ont observé une diminution de I’angle de contact de I’eau sur des
fibres en polyéthyléne et en polyamide lors d’un traitement plasma radiofréquence (13,56
MHz) a pression atmosphérique sous hélium. Il en résulte une amélioration de I’intensité de la

coloration [WANG, 2008c].

En conclusion, les résultats publiés montrent que les traitements plasma sont capables
d’activer 1’oxydation de la surface des matériaux textiles. Cette oxydation semble é&tre
influencée par de nombreux facteurs tels que la pression, la nature du gaz plasmagene, le débit
et la composition chimique du gaz, le temps de traitement, la puissance électrique, la nature
chimique du substrat, la densité de la matiére, la finesse des fibres, la porosité du média a
traiter, I’humidité et la propreté¢ de la surface. L’étude de I’effet de ces paramétres constitue

donc la clé pour une meilleure compréhension des interactions plasma-surface.

En plus de l’activation de la surface, les traitements plasma offrent en outre la
possibilité de conférer des propriétés hydrophobes aux textiles. Ceci fait 1’objet de la section
suivante, ou nous allons passer en revue quelques travaux qui ont étudié¢ I’hydrophobisation
de la surface des textiles par plasma afin de donner une idée sur les effets engendrés par ce

type de traitement.

1.6.1.2 Obtention des surfaces hydrophobes

Les traitements plasma peuvent également diminuer 1’énergie de surface des textiles et
les rendre hydrophobes. Les gaz plasmagenes utilisés dans ce cas sont les plus souvent de

type fluorés ou bien contenant des monomeres fluorés et siliconés.
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1.6.1.2.1 Fibres naturelles

Hocker [HOCKER, 2002] ont montré que le traitement par un plasma d’oxygene avec
comme monomere de 1’hexamethyldisiloxane ou de 1’hexafluoréthane permet a un tissu de
coton d’atteindre un angle de contact vis-a-vis de I’eau de 130°. Le méme résultat a été
obtenu par Godwin et al. [GOODWIN, 2002] aprés avoir traité un tissu de coton par
pulvérisation de polydimethysiloxane dans un plasma d’hélium. En effet, le tissu a atteint un
angle de contact avec 1’eau de 140° (Figure 1-45). De méme, Sun et al. [SUN, 2006] ont
remarqué une augmentation de 1’angle de contact avec I’eau sur des tissus en coton et en laine
lors d’un traitement par plasma a pression réduite sous hexafluoroéthane (C,F¢). Ils ont

attribué ce caracteére hydrophobe a la création de groupements fluorés en surface.

L=

Figure 1- 45 : Goutte d’eau obtenue a la surface d’un tissu de coton apreés traitement plasma
[GOODWIN, 2002]

Les mémes types de résultats ont été observés par Chaivan et al. [CHAIVAN, 2005] et
Supasai et al. [SUPASALI 2007] en traitant des tissus de soie par un plasma a pression réduite

utilisant I’hexafluorure de soufre (SF¢) comme gaz plasmagene.

1.6.1.2.2 Fibres synthétiques

Leroux et al. [LEROUX, 2007], [LEROUX, 2008] ont traité¢ un tissu de poly(éthyléne
téréphtalate) (PET) par un plasma atmosphérique de type décharges a barrieére diélectrique
sous air selon deux séquences différentes : dans la premiere séquence 1’aérosol est pulvérisé
sur le tissu hors décharge et dans la deuxi¢me, 1’aérosol est pulvérisé dans la décharge (Figure
1-46). Dans les deux cas, ils ont remarqué une augmentation de 1’angle de contact avec 1’eau
qui est passé de 55 a 141°, mais ils ont observé que pour la séquence 1, la goutte est tout de
méme rapidement absorbée. Apres des cycles de lavage du tissu traité, ils ont constaté apres la
séquence 1 une baisse importante de I’angle de contact qui est passé¢ de 130° a 60° apres un

seul cycle de lavage. Par contre, aprés la séquence 2, I’angle de contact n’a subit qu’une
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légere baisse aprés cinq cycles de lavage et c’est qu’au cinquiéme cycle que la goutte est

absorbée en moins d’une minute (Figure 1-47). Ces résultats montrent bien que sans la

décharge plasma le dépot de fluoropolymere ne tient pas bien a la surface du tissu, alors que,

lorsque I’aérosol est pulvérisé dans la décharge, le tissu reste déperlant jusqu’au cinquiéme

cycle de lavage. Il est donc clair qu’un simple prétraitement du tissu par une décharge plasma

seule ne permet pas 1’accroche de fluoropolymeére seul pulvérisé par la suite. Par contre,

I’activation de fluoropolymere par la décharge plasma permet d’obtenir une liaison plus

importante entre le PET et fluoropolymere.

SEQUENCE 1:

Traitement Plasma > Pulvérisation > Pulvérisation 2 min
1000 W ‘ " 180°C
S_EQI'.E_-\'{".E 2:
Traitement Plasma Traitement Plasma Traitement Plasma 2 min
60 kI/m? | 60 kJ/m?® + Pulvérisation 60 kJ/m?® + Pulvérisation 180°C

Figure 1- 46 : Séquences de traitements réalisées sur le tissu de PET [LEROUX, 2007]
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Figure 1- 47 : Angles de contact avec I’eau obtenus pour le tissu de PET traité selon les séquences 1 et
2, le chiffre en bas indique le nombre de lavages et les hachures indiquent lorsque la goutte est
absorbée en moins d’une minute [LEROUX, 2007]
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Supasai et al. [SUPASAI 2007] ont observé une augmentation de I’angle de contact entre
un tissu de poly(éthyléne téréphtalate) et I’eau lors d’un traitement par plasma radiofréquence
a pression réduite sous hexafluorure de soufre (SF¢) pendant 1 minute (Figure 1-48). Ils ont

attribué ce résultat a la création des groupements de type —CF en surface.

(a) (b)

Figure 1- 48 : Photographie des angles de contacts obtenus a la surface d’un tissu de PET (a) avant
traitement et (b) aprés traitement par plasma sous SF6 [SUPASAI 2007]

Ainsi, le procédé plasma peut étre utilis¢é pour contrdler 1’énergie de la surface. Des
surfaces hydrophobes et hydrophiles peuvent étre créées par le biais d’un traitement plasma.
Toutefois, la fonctionnalisation de la surface peut étre accompagnée par des modifications
morphologiques nanométriques. Ce point fait I’objet de la section suivante, ou nous allons
présenter quelques travaux qui ont étudié la modification topographique de la surface apres
traitement plasma, afin de déterminer I’influence des paramétres opératoires sur les résultats

du traitement.

1.6.2 Modifications physiques de surface

Les traitements par plasma peuvent entrainer des modifications de la structure physique
des surfaces textiles. Ces modifications résultent du bombardement de la surface par les
especes énergétiques du plasma. En fait, ces derniéres peuvent modifier la surface au moment
de leur impact soit par échauffement, soit par élimination des atomes de la couche

superficielle du matériau.

1.6.2.1 Fibres naturelles

Karahan et al. [KARAHAN, 2008], [KARAHAN, 2009] ont étudi¢ I’'impact des

traitements par plasma de type décharges a barriere diélectrique a pression atmosphérique sur
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les propriétés physiques des tissus en coton. Ils ont remarqué une modification de la
topographie de surface. Cette modification est plus marquée si le gaz plasmagene utilisé est

I’argon comparé¢ au traitement réalis¢ sous air (Figure 1-49).

AccV Spot Magn Dot WD, pot Mhdy | | ) v+ Dot WL
300KV 30 60ODx Y SE 49 4 A S00kv 50 500 L IT-NA ‘6000x . SE195 [VTE-MAM
» } ! \ 3 )

Figure 1- 49 : Images MEB des fibres de coton (a) non traitées ; (b) traitées sous air (130 W, 60
secondes) ; et (c) traitées sous argon (130 W ; 60 secondes) [KARAHAN, 2008]

En comparant des traitements par corona et par plasma radiofréquence (13,56 MHz) a
pression réduite, Radetic et al. [RADETIC, 2009] ont montré que suivant le traitement utilisé
I’impact sur le tissu de coton sera différent. En effet dans les deux cas, il y a apparition de
stries a la surface de fibres, mais dans le cas de plasma radiofréquence, il y a en plus création
de microfissures et de micro-cratéres en surface (Figure 1-50). En outre, ils ont constaté que le
traitement corona permet d’augmenter la force de rupture de tissu dans le sens trame et
chaine. Par contre, les traitements plasma radiofréquence permettent une augmentation de la
force de rupture dans le sens trame et une diminution de cette force dans le sens chaine. Ils
ont attribué cette diminution aux altérations topographiques en surface (Figure 1-50 (g, h)). En
outre, ils ont remarqué que plus la puissance ¢€lectrique et le temps de traitement sont

importants, plus la surface devient rugueuse.
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() (h)

Figure 1- 50 : Images MEB de surface des fibres de coton (a, b) non traitées ; (c, d) traitées par corona
(1000 W ; 45 passages) ; (e, d) traitées par plasma radiofréquence sous argon (300 W ; 15 min) ; (g, h)
traitées par plasma radiofréquence sous air (300 W ; 15 min) [RADETIC, 2009]
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Sun et al. [SUN, 2005], [SUN, 2006] ont traité des tissus de coton et de laine par des
traitements plasma a pression réduite pendant 3 minutes. Ils ont remarqué une augmentation
de la rugosité de 10 % pour le coton et de 19 % pour la laine si le traitement est réalisé sous
dioxygene (Figure 1-51). Par contre, si le hexafluoroéthane (C,Fs) est utilisée comme gaz
plasmagene, ils ont remarqué une augmentation de la rugosité pour des faibles débits de gaz et
une diminution de cette derniere pour des débits élevés (Figure 1-52). A titre d’exemple, un
débit de gaz de 0,1 SLM a entrainé une diminution de la rugosité de 12 % pour le coton et de

14 % pour la laine.
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Figure 1- 51 : Rugosité de surface de (a) coton et de (b) laine obtenue avant et aprés traitement plasma
sous O, et C,F¢ [SUN, 2006]
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Figure 1- 52 : Rugosité de surface de (a) coton et de (b) laine obtenue avant et aprés traitement plasma
sous C,F¢ en fonction de débit du gaz [SUN, 2006]

Kan et al. [KAN, 1999] ont étudié I’impact d’un traitement plasma de type
radiofréquence (13,56 MHz) a pression réduite (10 Pa) sous dioxygeéne pendant 5 minutes sur
la topographie de surface des fibres de laine. Ils ont remarqué qu’il y a cassure des écailles de
laine ainsi que I’apparition des rainures longitudinales (Figure 1-53). Il en résulte une

réduction de I’aptitude au feutrage des fibres de laine [KAN, 2005], [KAN, 2006].
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Figure 1- 53 : Images MEB des fibres de laine (a) non traitées et (b) traitées par plasma sous
dioxygeéne pendant 5 minutes [KAN, 1999]

Kulyk et al. [KULYK, 2008] ont également montré qu’il y’a cassure des écailles de la
laine lors d’un traitement par plasma de type décharges a barriére diélectrique a pression

atmosphérique sous air (Figure 1-54).

SEM HV: 30.00 kv SEM MAG: 10.03 kx SEM HW: 30.00 kv SEM MAG: 10.04 kx

Dret: SE Detector WD 12,1380 mm 10 um VEGAN TESCAN g Det: SE Detector WD 120510 mm 10 um VEGAN TESCAN go i’
Digital Microscepy Imaging u Digital Micrescepy Imaging n
(a) (b)
Figure 1- 54 : Images MEB des fibres de laine (a) non traitées et (b) traitées par plasma atmosphérique
sous air [KULYK, 2008]

Cai et al. [CAI 2006a] ont traité un tricot de laine par un plasma atmosphérique sous
des mélanges air/hélium et dioxygene/hélium pendant 3 minutes. Dans les deux cas, ils ont
remarqué une augmentation de la rugosité de surface des fibres a cause de micro-gravures

engendrées par le traitement (Figure 1-55).
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Figure 1- 55 : Images MEB des fibres de laine (a) non traitées; (b) traitées par plasma sous air/hélium
pendant 3 min; (c) traitées par plasma sous oxygene/ hélium pendant 3 min [CAI 2006a]

Ceria et al. [CERIRA, 2008] ont compar¢ les traitements d’un tissu de laine par deux
types de plasma: un plasma a pression réduite sous dioxygene et l’autre a pression
atmosphérique sous azote. Ils ont remarqué que 1’augmentation de la rugosité¢ de surface est

plus importante dans le cas de plasma a pression réduite.

Xu et al. [XU, 2009] ont étudié¢ I’'impact d’un traitement par plasma radiofréquence
(13,56 MHz) a pression atmosphérique sous hélium et un mélange oxygeéne/hélium sur la
topographie de surface des tricots de laine conditionnés a différents taux d’humidité relative.
Ils ont remarqué que le traitement des tricots ayant une humidité relative de 65 % n’a pas
affecté les €cailles de laine. Par contre, lorsque 1’humidité relative est de 100 %, le traitement

a ¢éliminé la totalité des écailles et a entrainé une diminution de la rugosité de surface.

Wong et al. [WONG, 1999] ont traité un tissu de lin par un plasma radiofréquence
(13,56 MHz) a pression réduite (15 Pa) utilisant 1’argon et le dioxygene comme gaz
plasmagenes. Dans les deux cas, ils ont remarqué que plus le temps de traitement est
important, plus la rugosité sera forte. De méme, ils ont remarqué que 1’augmentation de la
rugosité est plus importante si le gaz plasmagene utilisé est le dioxygéne comparé au

traitement réalisé sous argon.

Shinha [SHINHA, 2009] ont également observé une augmentation de la rugosité des
fibres de jute lors d’un traitement par un plasma a pression réduite sous argon. Par conte, ils
ont remarqué que les traitements de longue durée ont engendrés une dégradation des
propriétés mécaniques des fibres. Les mémes types de résultats ont été observés par Jimenez
et al. [JIMENEZ, 2008], en traitant des fibres de chanvre, de lin et d’agave par un plasma a

pression atmosphérique sous air.
62

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Chapitre 1 Etat de l'art sur le traitement des matériaux textiles par plasma

1.6.2.2  Fibres artificielles

Vesel et al. [VESEL, 2010] ont traité des tissus de viscose par un plasma radiofréquence
(27,12 MHz) a pression réduite sous différents types de gaz plasmageénes pendant 5 secondes.
Ils ont remarqué, apres traitement, une augmentation de la rugosité si le traitement est réalisé
sous dioxygéne ou bien hydrogeéne. Par contre, le traitement réalisé sous azote n’a pas

entrainé des modifications a la surface de viscose (Figure 1-56).

(c) (d)
Figure 1- 56 : Images MEB des fibres de viscose (a) non traitées ; (b) traitées sous dioxygene ; (c)
traitées sous hydrogene ; et (d) traitées sous azote [VESEL, 2010]

1.6.2.3 Fibres synthétiques

Wrobel et al. [WROBEL, 1978] ont montré que des traitements plasma a pression
réduite sous azote, oxygene, air, dioxyde de carbone ou bien ammoniac permettent
d’augmenter la rugosité de surface d’un tissu de poly(éthyleéne téréphtalate). De méme, ils ont
remarqué que plus la fréquence appliquée aux électrodes est faible, plus la taille des pores

formés en surface sera grande (Figure 1-57).
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Figure 1- 57 : Images MEB des fibres de poly(éthyléne téréphtalate) traitées par plasma sous azote a
une fréquence de (a) 0,05 kHz ; (b) 5 kHz; et (c) 100 kHz, pendant 4 minutes [WROBEL, 1978]

Costa et al. [COSTA, 2006] ont également observé une augmentation de la rugosité, en
traitant un tissu de polyester par un plasma atmosphérique sous des mélanges composés de
différents types de gaz (oxygene, azote, méthane et hydrogéne). En outre, ils ont constaté que

I’intensité du traitement dépend de la composition du gaz plasmagéne (Figure 1-58).

Figure 1- 58 : Images MEB des filaments de polyester (a) non traités ; (b) traités sous OgNoH; ; (c)
traités sous No,Hg ; (d) traités sous O;oNg3;H; [COSTA, 2006]
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De méme, Zhongfu et al. [ZHONGFU, 2007] ont démontré qu’un traitement par plasma de
type décharges a barricre diélectrique a pression atmosphérique sous un mélange
argon/dioxygéne pendant 1 minute permet de modifier la topographie de surface de polyester

(Figure 1-59).

(a) (b)
Figure 1- 59 : Images MEB des fibres de polyester (a) non traitées et (b) traitées par plasma sous un
mélange argon/dioxygeéne pendant 1 min [ZHONGFU, 2007]

Leroux et al. [LEROUX, 2006] ont aussi remarqué une légére augmentation de la rugosité
d’un non-tissé en polyester de 17,6 a 43,4 nm lors d’un traitement par un plasma de type

décharges a barricre di¢lectrique a pression atmosphérique sous air (Figure 1-60).

Plasma treated fiber
(at 60 kJ/m®?)

Untreated fiber

= Roughness “Ry": 17.6 nm = Roughness ‘R;3": 43.4 nm

Scanned area = 5 ,umz

Figure 1- 60 : Images topographiques des fibres de polyester (a) avant traitement et (b) apres
traitement & une puissance de 60 kJ/m* [LEROUX, 2006]

Morent et al. [MORENT, 2007] ont comparé¢ les traitements des non-tissés en
poly(éthyléne téréphtalate) et en polypropyléne par un plasma de type décharges a barricre
dié¢lectrique a 5 kPa sous différents types de gaz plasmagénes. Ils ont remarqué une

augmentation de la rugosité si le traitement est réalisé sous air a haute densité d’énergie. Par
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contre, les traitements réalisés sous argon et hélium n’ont pas entrainé des modifications a la
surface des non-tissés. En outre, ils ont constaté que les traitements n’ont pas engendré une

dégradation des propriétés mécaniques des non-tissés.

Shin et al. [SHIN, 2008] ont démontré qu’un traitement par plasma atmosphérique
sous un mélange hélium/ dioxygeéne permet d’augmenter la rugosité d’un non-tiss¢ de PET de
50 g/m*. En appliquant le méme type de traitement sur un substrat composé de huit couches
de tissu de polyester, Wang et al. [WANG, 2008a] ont aussi observé une augmentation de la
rugosité de surface (Figure 1-61). Cette augmentation est plus importante pour les couches
superficielles du substrat. Une analyse de la topographie de surface leur a montré que le
nombre et la taille de micropores formés en surface diminuent graduellement en passant d’une

couche a I’autre (Figure 1-62) [WANG, 2007a].
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Figure 1- 61 : Rugosité de surface de différentes couches du substrat en PET [WANG, 2008a]
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Figure 1- 62 : Images MEB de (a) tissu de PET non traité ; (b) couche 1 ; (c) couche 2 ; (d) couche 3 et
(e) couche 4 de substrat de PET traité par un plasma sous hélium/dioxygeéne pendant 2 secondes
[WANG, 2007a]

Samanta et al. [SAMANTA, 2009] ont comparé les traitements des tissus en polyester et
en polyamide par un plasma atmosphérique utilisant I’hélium, 1’argon, 1’air et le dioxygene
comme gaz plasmagenes. Ils ont remarqué, apres traitement, que la modification de la
topographie de surface est plus marquée pour le polyamide comparé au polyester. Ils attribué

cette différence a la cristallinité de deux matiéres.
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McCord et al. [MCCORD, 2002] ont trait¢ un tissu de polyamide et un non-tiss¢ de
polypropyléne par un plasma atmosphérique de type décharges a barriere diélectrique utilisant
I’hélium ou bien un mélange hélium/dioxygéne comme gaz plasmagenes. Ils ont remarqué
que l’augmentation de la rugosité est plus importante si le mélange hélium/dioxygéne est
utilisé. De méme, ils ont remarqué que la modification de la topographie de surface est plus
marquée pour le polypropyléne. Hwang est al. [HWANG, 2005] ont également observé une
augmentation de la rugosit¢ d’un non-tiss¢ de polypropyléne lors d’un traitement par un
plasma atmosphérique sous hélium. En outre, ils ont remarqué que plus le temps de traitement

est important, plus la rugosité sera forte.

Yip et al. [YIP, 2002] ont étudié¢ I’impact des traitements par un plasma a pression
réduite sous dioxygene (0O;), argon (Ar) ou bien tetrafluorométhane (CF4) sur un tissu de
polyamide (nylon 6). Dans tous les cas, ils ont remarqué que plus le temps de traitement est
important, plus la modification de la topographie de surface sera marquée. En outre, ils ont
remarqué que le traitement réalisé sous dioxygene est plus efficace que celui réalisé sous

argon.

Ferrante et al. [FERRANTE, 1999] ont trait¢ des fibres de polyester par un plasma
radiofréquence a pression réduite sous dioxygene ou bien un mélange dioxygene/
tetrafluoroéthyléne. Ils ont remarqué que 1’augmentation de la rugosité est plus importante si
le mélange dioxygéne/tetrafluoroéthyléne est utilisé comme gaz plasmagéne. Wang et al.
[WANG, 2008b] ont aussi observé une augmentation de la rugosité de surface des fibres de
polyéthyléne lors d’un traitement par un plasma radiofréquence (13,56 MHz) a pression

atmosphérique sous hélium.

En résumé, les traitements plasma sont capables de modifier la structure physique des
matériaux textiles. De telles modifications résultent du bombardement de la surface par les
especes énergétiques du plasma. Elles peuvent se traduire, sur le plan morphologique, par
I’apparition de microfissures, de micro-crateres et de rainures a 1’échelle nanométrique de la
surface. L’intensité de traitement semble étre influencée par de nombreux parametres tels que
la pression, la nature de gaz plasmagene, le temps de traitement, la puissance électrique, le

débit de gaz, la fréquence appliquée aux électrodes, la nature chimique de substrat, la

68

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



These de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Chapitre 1 Etat de lart sur le traitement des matériaux textiles par plasma

structure du média a traiter et I’humidité. Ceci souligne I’importance d’optimiser ces

parametres de réglage afin de quantifier leur influence sur les résultats du traitement.

Comme nous avons déja vu, les modifications morphologiques et chimiques induites en
surface du substrat augmentent la mouillabilité du substrat traité, ce qui permet d’améliorer
I’étalement des liquides sur la surface. En outre, ces modifications peuvent contribuer a
I’amélioration de 1’adhésion avec d’autres matériaux et monomeres. Ce point fait I’objet de la

section suivante.

1.6.3 Amélioration de I'adhésion

Comme nous avons vu dans les paragraphes précédents, les traitements plasma permettent
d’augmenter 1’énergie de surface et la rugosité des matériaux textiles. Ces deux critéres sont
parmi les critéres nécessaires pour améliorer leurs propriétés d’adhérence. Ainsi, la
technologie plasma constitue une bonne alternative pour améliorer 1’adhésivité des matériaux

et réduire 1’énergie utilisée.

1.6.3.1 Fibres naturelles

Cai et al. [CAI 2008b] ont trait¢ un tricot de laine par un plasma atmosphérique
pendant 3 minutes sous des mélanges air/hélium et dioxygene/hélium, puis, ils ont réalisé sur
ce tricot une imprégnation dans un bain contenant 15 g/l de résine Synthappret BAP. Ils ont
remarqué que I’amélioration de la stabilité¢ dimensionnelle du tricot ainsi que la diminution du
feutrage sont plus importantes si un traitement plasma est réalis¢ avant 1’imprégnation. En
effet, le feutrage de laine est passé de 53,3 a 5,64 % si le traitement est réalisé sous un
mélange air/hélium et a 5,23 % si le mélange dioxygene/hélium est utilisé. Par contre, lorsque
la résine est utilisée seule, le feutrage est passé uniquement de 53,3 a 17,5 %. Les mémes
types de résultat ont été observés par Kim et al. [KIM, 2002a] en réalisant une imprégnation
de 2 minutes dans un bain contenant 2 % de silicone sur un tissu de laine, aprés I’avoir traité
par un plasma radiofréquence (13,56 MHz) a pression réduite sous dioxygene pendant 60

secondes.

Garg et al. [GARG, 2007] ont traité un tissu de laine par un plasma atmosphérique sous

différents types de gaz plasmagenes, puis, ils ont réalisé sur ce tissu une imprégnation dans
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une solution contenant 0,045 mol/l de pyrrole. Ils ont remarqué une amélioration de
I’adhésion de pyrrole sur les fibres de laine si un traitement plasma est réalisé avant

imprégnation (Figure 1-63).

Figure 1- 63 : Coupe transversale des fibres de laine imprégnées avec une solution de pyrrole (a) avec
traitement plasma et (b) sans traitement plasma [GARG, 2007]

Jimenez et al. [JIMENEZ, 2008] ont également montré que les traitements par un
plasma a pression atmosphérique sous air permettent d’augmenter 1’adhésion entre une

matrice en acétate-butyrate de cellulose (CAB) et des fibres de chanvre, de lin ou d’agave.

1.6.3.2 Fibres artificielles

Zemljic et al. [ZEMLIJIC, 2009] ont traité un substrat en fibres de viscose par un
plasma radiofréquence a pression réduite (27,12 MHz) sous dioxygéne pendant 30 secondes.
Puis, ils ont réalis¢ sur ce substrat une imprégnation de 24 heures dans deux bains contenant
respectivement 0,5 et 1 % de Chitosan. Ils ont remarqué que le taux d’absorption de Chitosan
par la viscose est augmenté de 11,2 % dans le premier cas et de 23,3 % dans le second. Ils ont
conclut que les traitements sous plasma permettent de conférer aux surfaces des textiles des

propriétés antibactériennes.

1.6.3.3 Fibres synthétiques

Leroux et al. [LEROUX, 2006], [LEROUX, 2006] ont observé une augmentation de la
force d’adhésion entre une résine siliconée avec primaire d’adhésion et le poly(éthyléne

téréphtalate) apres un traitement par plasma atmosphérique sous air. En effet, ils ont remarqué
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que la force d’adhésion de tissu est augmentée de 100 % apres un traitement plasma a une
puissance de traitement (TP) de 60 kJ/m” (Figure 1-64). De méme, ils ont remarqué que la
force de rupture des non-tissés de 30 g/m’® est augmentée de 280 % aprés un traitement
plasma a une TP de 120 kJ/m” (Figure 1-65). En outre, ils ont constaté que contrairement au
tissu, ’augmentation de la force d’adhésion du non-tissé ne se fait pas brusquement mais
progressivement avec 1’augmentation de la puissance de traitement. Ils ont expliqué ceci par
le fait que la structure plus ouverte du non-tissé¢ permet au plasma de traiter d’'une maniére

plus aisée toute la surface accessible par le silicone et ainsi d’augmenter la force d’adhésion a

des faibles TP.
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Figure 1- 64 : Force d’adhésion entre la résine siliconée avec primaire d’adhésion et le tissu de
poly(éthyléne téréphtalate) mesurée grace a des tests de pelage a 180° [LEROUX, 2006]
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Figure 1- 65 : Evolution de la force de rupture des non-tissés 30 g/m” imprégnés par le silicone avec
primaire d’adhésion en fonction de la puissance de traitement (TP) [LEROUX, 2007]
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Wang et al. [WANG, 2008b] ont montré que le traitement par un plasma radiofréquence
(13,56 MHz) a pression atmosphérique sous hélium permet d’améliorer I’adhésion d’époxyde
sur les fibres de polyéthyléene. De méme, ils ont remarqué que la résistance apparente au
cisaillement (IFSS ou Interfacial Shear Strength) de la liaison fibre de polyéthyléne/résine

époxyde dépend de la puissance électrique et de la température de traitement (Figure 1-66).
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Figure 1- 66 : Evolution de la résistance apparente au cisaillement (IFSS) de la liaison fibre de
polyéthyléne/résine époxyde en fonction de la température et de la puissance de traitement [ WANG,
2008b]

Rahel et al. [RAHEL, 2000] ont également observé une augmentation de la force
d’adhésion entre des monofilaments de polyester et une matrice de résine époxyde de 4,2 a

33,8 kN/m, aprés un traitement par plasma atmosphérique sous azote.

Garg et al. [GARG, 2007] ont traité un tissu de polyester par un plasma atmosphérique
utilisant I’hélium ainsi que des mélanges hélium/acétyléne et hélium/azote comme gaz
plasmagenes. Puis, ils ont réalisé sur ce tissu une imprégnation dans une solution contenant
0,045 mol/l de pyrrole. Ils ont remarqué que I'imprégnation de la surface du tissu est plus

uniforme si le traitement est réalisé sous le mélange hélium/azote (Figure 1-67).
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Figure 1- 67 : Vue transversale des fibres de polyester traitées par plasma et imprégnées avec une
solution de pyrrole [GARG, 2007]

Les mémes types de résultats ont été observés par Cernakova et al. [CERNAKOVA, 2007], en
réalisant une imprégnation de 10 secondes dans un bain contenant 1 g d’oxyde ferrique
(Fe,03) sur un non-tissé de polypropyléne aprés 1’avoir traité par un plasma atmosphérique
sous air pendant 5 secondes. Ils ont remarqué que le traitement plasma permet d’augmenter
I’adhésion de Fe,O; sur le polypropyléne (Figure 1-68) et d’améliorer sa stabilité apres lavage

(Figure 1-69).

Figure 1- 68 : Images des non-tissés de polypropyléne imprégnés avec une solution de Fe,O; (a) sans
traitement plasma et (b) avec traitement plasma sous air [CERNAKOVA, 2007]
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Figure 1- 69 : Images des non-tissés de polypropyléne imprégnés avec une solution de Fe,O; et lavés
(a) sans traitement plasma et (b) avec traitement plasma sous air [CERNAKOVA, 2007]

Liu et al. [LIU, 2006] ont montré que le traitement par un plasma a pression réduite sous
hélium pendant 3 secondes permet d’augmenter la force d’adhésion entre les fibres d’aramide
et une résine époxyde. En outre, ils ont remarqué que plus le taux de reprise d’humidité des
fibres est important, plus la résistance apparente au cisaillement de la liaison fibre

d’aramide/résine époxyde sera grande.

Ainsi, les traitements plasma sont capables d’améliorer 1’adhésion de matériaux textiles.
Les résultats de traitement semblent aussi €tre influencés par de nombreux parameétres tels que
la nature de gaz plasmagene, le temps de traitement, la puissance électrique, la structure du

substrat et I’humidité.

Par ailleurs, le plasma peut étre utilisé dans le nettoyage des surfaces textiles. Ceci fait
I’objet de la section suivante, ou nous allons présenter quelques exemples de recherche afin

de donner une idée sur ce type de traitement.

1.6.4 Nettoyage des surfaces

Les traitements plasma permettent de nettoyer les surfaces textiles de leurs contaminants.
En fait, elles peuvent réagir sur les impuretés en surface et les transformer en composés

volatils.
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1.6.4.1 Fibres naturelles

Cai et al. [CAI, 2003a] ont étudié I'impact des traitements plasma a pression
atmosphérique sur I’élimination d’une couche d’encollage en poly(vinyl alcool) (PVA) de la
surface d’un tissu de coton. Aprés traitement, ils ont remarqué que le mélange
air/dioxygene/hélium est plus efficace que le mélange air/hélium si le traitement plasma est
suivi uniquement d’un lavage a I’eau froide. Par contre, si le traitement plasma est suivi d’un
lavage a I’eau chaude, presque la totalité de PVA est éliminée de la surface du tissu de coton
dans les deux cas. Dans une autre publication [CAI, 2006b], les auteurs ont remarqué que plus
le temps de traitement plasma est important, plus le taux de PVA ¢éliminé par un lavage a I’eau
froide consécutive au traitement plasma sera grand (Figure 1-70). Par exemple, le taux de
PVA ¢liminé a atteint a peu prés 94 % suite a un traitement plasma de 8 minutes suivi d’un
lavage a I’eau froide. Les mémes types de résultats ont été observés si 1’hélium est utilisé
comme gaz plasmagene [CAI, 2008a]. Au final, les auteurs ont conclut que les traitements par
plasma permettent d’améliorer les procédés de lavage des tissus de coton. En effet, méme
avec des lavages a chaud dans une solution d’eau oxygéné 1’¢limination de PVA n’atteint que

93 %.
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Figure 1- 70 : Taux d’élimination du PVA (PDR) d’un tissu de coton suivant le traitement [CAL,
2006b]

Sun et al. [SUN, 2004] ont montré que le traitement des tissus de coton et de laine par
un plasma radiofréquence (13,56 MHz) a pression réduite sous dioxygeéne permet d’améliorer
et de simplifier les procédés classiques de désensimage. IlIs ont remarqué aprés traitement

plasma une réduction du temps de désensimage de 50 % pour le coton et la laine.
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Kulyk et al. [KULYK, 2008] ont traité un tricot de laine contenant des impuretés en
surface par un plasma de type décharges a barriere diélectrique a pression atmosphérique
utilisant I’air comme gaz plasmagéne. Ils ont remarqué, apres traitement, que les impuretés

ont été éliminées de la surface des fibres de laine (Figure 1-71).

SEM HY; 20,00 K SEM MAG: 10.00 kx
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Digital Micrescapy Imaging n

(@) (b)

Figure 1- 71 : Images MEB des fibres de laine (a) non traitées et (b) traitées par plasma sous air
[KULYK, 2008]

1.6.4.2 Fibres artificielles

Cai et al. [CAI, 2003b] ont étudié l’effet des traitements plasma a pression
atmosphérique sur I’élimination d’une couche d’encollage en poly(vinyl alcool) (PVA) de la
surface d’un tissu en viscose. Ils ont remarqué que des traitements de lavage avec 1’eau
chaude et froide consécutives au traitement plasma ont permis d’éliminer jusqu’a 97,04 % de
PVA si le traitement plasma est réalisé sous le mélange air/dioxygene/hélium et jusqu’a 94,05
% si le mélange air/hélium est utilisé. En revanche, le procédé classique de lavage n’a permis
d’éliminer que 68,64 % de PVA (Figure 1-72). De méme, ils ont remarqué que plus le temps
de traitement plasma est important, plus la surface des fibres de viscose sera propre (figure 1-
73). Au final, ils ont conclut que les traitements plasma permettent une élimination plus

simple lors des méthodes classique de désencollage.
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Figure 1- 72 : Taux d’¢élimination du PVA (PDR) d’un tissu de viscose suivant le traitement : 0-
lavage ; 1- traitement plasma sous air/O,/He pendant 30 s + lavage ; 2- traitement plasma sous
air/O,/He pendant 2 min + Lavage ; 3- traitement plasma sous air/O,/He pendant 5 min + lavage ; 5-
traitement plasma sous air/He pendant 2 min + lavage ; 6- traitement plasma sous air/He pendant 5
min + lavage [CAI, 2003b]
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Figure 1- 73 : Images MEB des fibres de viscose (1) non traitées ; (2) apres encollage ; (3) apres
encollage + lavage ; (4) apres encollage + traitement plasma sous air/O,/He pendant 30 s + lavage ;

(5) apres encollage + traitement plasma sous air/O,/He pendant 2 min + lavage ; (6) apres encollage +
traitement plasma sous air/O2/He pendant 5 min + lavage [CAI, 2003b]
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1.6.4.3 Fibres synthétiques

Bae et al. [Bae, 2006] ont étudié 1’impact d’un traitement par un plasma a pression
réduite sous dioxygeéne et azote sur I’élimination d’une couche d’encollage en poly(vinyl
alcool) (PVA) de la surface d’un tissu de polyester. Ils ont remarqué que le traitement réalisé
sous dioxygene est plus efficace que celui réalisé sous azote. De méme, ils ont constaté que

plus le temps de traitement est important, plus la surface des fibres de PET sera propre (Figure

1-74).
(b)

Figure 1- 74 : Images MEB des fibres de PET (a) avant traitement plasma ; (b) aprées traitement plasma
sous O, pendant 5 minutes ; (c) apres traitement plasma sous O, pendant 20 minutes [BAE, 2006]

En résumé, les traitements par plasma permettent de conférer a la surface textile des
propriétés hydrophiles, hydrophobes, d’améliorer 1’adhésion avec des monomeéres et
d’éliminer les contaminants présents en surface. Les effets engendrés par les traitements
semblent étre influencés par de nombreux paramétres tels que la pression, la nature et la
composition chimique du gaz plasmagene, le débit du gaz, le temps de traitement, la
puissance électrique, la fréquence appliquée aux électrodes, la nature chimique du substrat, la
finesse des fibres, la porosité du substrat, la densité¢ de la matiere, la structure du média a
traiter, I’humidité et la propreté de la surface. Cette liste est évidemment non exhaustive.
L’¢tude de I'influence de ces parametres de réglage constitue donc la clé pour une meilleure

compréhension des interactions plasma- surface.

1.7 Conclusion

En conclusion, les plasmas sont des milieux tres actifs chimiquement. Ils peuvent étre
obtenus par différentes techniques et en particulier par les décharges électriques. Ces
techniques connaissent aujourd’hui un fort regain d’intérét dans le secteur textile vu qu’ils

offrent un traitement de surface économiquement et écologiquement avantageux. En fait, les
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traitements par plasma sont des traitements non polluants qui permettent de modifier la
surface sans altérations des caractéristiques au cceur du matériau. De méme, ils peuvent étre
intégrés dans une ligne de production. Leurs principales applications sont ’activation, le
nettoyage, la gravure et le revétement des surfaces.

En général, le traitement de surface par décharge électrique a pression atmosphérique
modifie les propriétés de surface des matériaux traités par interaction entre les especes
excitées du plasma et la chaine du polymeére. Cependant, les processus mis en jeu sont trés
complexes et, de lors, les mécanismes de réactions sont largement inconnus.

Dans ce cadre, la littérature scientifique a étudi¢ I’impact des traitements par plasma sur
des matériaux textiles. Elle a mis en évidence de nombreux effets, mais en ordre dispersé.
Jusqu’a présent il n’y a pas eu une étude systématique concernant les effets des parametres
opératoires sur les résultats des traitements. De ce fait, notre étude vise a mettre en évidence
I’influence des divers parameétres expérimentaux sur les modifications engendrées par le
traitement. Nous allons désormais nous intéresser plus particuliecrement aux parametres
influant sur le procédé d’hydrophilisation de textiles tissés par décharge a barriere diélectrique
a la pression atmosphérique sous air. Pour optimiser ce procédé, nous avons fait varier la
nature chimique du substrat, la finesse des fibres, la densité de la matiére, la porosité du
substrat, la construction de I’armure, la vitesse de traitement et la puissance électrique. De
méme, nous allons mener une étude de sélection afin de déterminer les paramétres les plus
pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement plasma. Cette étape va
permettre d’une part d’apporter de la connaissance sur le procédé a partir de I’analyse de
données expérimentales, et d’autre part de simplifier la modélisation de ce procédé.

Dans cette optique, I’exploitation des techniques de I’intelligence artificielle, telles que la
logique floue et les réseaux de neurones semble étre prometteuse. Ces méthodes se
caractérisent en effet par leur flexibilité et souplesse de calcul : elles peuvent traiter des
données incertaines, imprécises et sont capables de tenir compte de 1’expertise humaine. Les

principes de ces techniques seront détaillés dans le chapitre suivant afin de s’initier a cette

nouvelle discipline et mieux I’exploiter dans notre travail.

80

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 2: Outils et methodes de
calcul utiliseés

Les techniques de I’intelligence artificielle telles que la logique floue et les réseaux de
neurones connaissent depuis quelques années un succes croissant dans divers domaines des
sciences de I’ingénieur. Ces nouvelles techniques constituent en effet des puissants outils de
modélisation du fait de leur forte non linéarité, souplesse et flexibilité de calcul. On congoit
leur intérét dans la régulation et I’asservissement des processus industriels complexes, pour
lesquels les informations sont souvent imprécises, incertaines, voire seulement qualitatives,
ou contenues dans des boucles de régulation parfois incomplétes.

Dans ce chapitre, nous rappellerons tout d’abord les notions de base de la logique floue.
Ensuite, nous rappellerons les concepts généraux des réseaux de neurones et nous décrirons
les principaux types d’architecture de ces réseaux. Nous détacherons plus particulierement a
détailler les propriétés fondamentales des réseaux de neurones non bouclés utilisés dans notre
thése. Enfin, nous aborderons des généralités sur les méthodes de sélection de variables et
nous présenterons la méthode que nous allons utiliser dans notre étude. La logique floue est

utilisée dans cette méthode afin d’obtenir des résultats plus significatifs. Nous proposerons
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également un algorithme pour identifier les parameétres les plus pertinents et ¢éliminer les
parameétres moins pertinents ou redondants. Cette étude va permettre d’une part d’extraire de
la connaissance sur le procédé plasma, et d’autre part de réduire la complexité¢ de la
modélisation de ce procédé. Ce dernier point fait I’objet de chapitre 5 dans lequel les réseaux
de neurones seront utilisés pour construire des modeles de prédiction des propriétés

spécifiques recherchées.

2.1 Lalogique floue

La logique floue peut étre vue comme étant une partie des techniques dédiées a
I’intelligence artificielle en général. Cette méthode cherche a représenter mathématiquement
I'ambiguité, l'incertitude du langage et du raisonnement humain : c¢’est une méthodologie de
contrdle qui simule des pensées humaines par I’intégration des imprécisions propres a chaque
systéme physique. Elle permet donc la standardisation de la description d’un systéme et du
traitement de données aussi bien numériques qu’exprimées symboliquement par des
qualifications linguistiques. Les bases de cette théorie ont été formulées en 1965 par Lotfi A.
Zadeh [ZADEH, 1965], et utilisées depuis 1975 dans les systémes de régulation.

Actuellement, la logique floue est utilisée dans des nombreux domaines tels que la
reconnaissance de formes, la modélisation des systemes complexes, le traitement d’images et
I’aide a la décision. Cette technique permet en effet de traiter des informations imprécises,
incertaines ou incomplétes. De méme, elle est capable de fournir des solutions rapides,

robustes et interprétables.

2.1.1 Théorie des ensembles flous

Dans la théorie des ensembles classiques, un ¢lément appartient ou n'appartient pas a
un ensemble. Cela veut dire que les frontiéres des ensembles sont bien définies. Toutefois,
dans la réalité, il est rare de rencontrer des choses dont le statut est précisément défini. Par
exemple, ou est exactement la différence entre une personne grande et une autre de grandeur
moyenne?

La théorie des ensembles flous repose sur la notion d'appartenance partielle. Les
frontiéres des ensembles flous peuvent étre plus ambigués et imprécises. En traitant par
exemple la classe des personnes dgées comme un sous-ensemble flou, on permet aux gens de

devenir agés graduellement, comme dans la vraie vie.
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2.1.1.1 Fonctions d'appartenances

Un ensemble flou A est défini sur un univers de référence X par sa fonction

d’appartenance py, qui associe a chaque ¢élément x € X une valeur p,(x) dans
I’intervalle[0,1]. Si p4(x) vaut 1, alors I’élément x appartient tout a faita A ; si cela vaut 0, x

n’appartient pas du tout a A ; dans les cas intermédiaires, plus p4(x) est proche de 1, plus x
appartient A.

Ainsi, un ensemble flou discret ou continu est caractéris¢ de facon graphique par une
fonction d’appartenance appliquée sur le domaine d’une variable numérique. De cette
maniére, les ensembles flous sont capables de donner une représentation a des valeurs
subjectives [NETO, 1989].

En général, on utilise plusieurs formes pour la description de la fonction
d’appartenance et le choix d’une forme dépend du domaine d’application et du degré
admissible de perte d’information. Les formes les plus souvent employées sont de type

triangulaire et trapézoidale [CAO, 1997], [BERRIAH, 2000].

2.1.1.2 Variables linguistiques

Le concept de variable linguistique est fondamental pour les applications de la logique
floue dans la commande de procédé. Elle diffeére des variables numériques en prenant comme
valeurs des mots ou des phrases dans un langage naturel ou artificiel. Par exemple, les valeurs
de la variable linguistique Taille pour décrire la taille d’une certaine population peuvent étre :
Tres petit, petit, moyen, grand et trés grand.

Généralement, une variable linguistique est décrite par le triplet (x, X, T(x)), dans
lequel x est une variable définie sur un ensemble de référence X [KOEHL, 1998]. L’ensemble
T (x) contient des sous-ensembles flous de X, utilisables pour caractériser x. Pour ’exemple
des tailles d’une population donnée, on aura x = Taille définie dans I’ensemble de référence
X = [0,150] et T (taille) = {tres petit, petit, moyen, grand et trés grand} (Figure 2-
1).

&3

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 2 Outils et méthodes de calcul utilisés
H(x) 4
1.0 ﬂ1>< petit trés grand
0 100 130 X (cm]

Figure 2- 1 : Variable linguistique Taille [CAO, 1997]

Les valeurs de la variable floue sont donc des étiquettes floues exprimées en termes de
fonctions d’appartenance [SINZINKAYO, 2000]. L’univers de discours d’une variable
couvrira I’ensemble des valeurs prises par cette variable. En pratique, 1’intersection entre deux
prédicats consécutifs est non nulle, de fagon a pouvoir exercer une pondération sur la
commande. Il en résulte un chevauchement des variables qui doit étre suffisant pour permettre
une description continue des variables mais pas trop important pour limiter I’imprécision. Il
est notamment préférable d’éviter que les fonctions d’appartenance de deux prédicats voisins

soient simultanément égales a 1 [SCHULY, 2002].

2.1.1.3 Opérateurs logiques flous

Les principales opérations de la théorie des ensembles floues sont 1’intersection,
I’union et la complémentarité. Ces opérateurs sont essentiellement des généralisations des

opérations entre les ensembles classiques.

a) L’intersection- ET

L’opérateur logique correspondant a I’intersection d’ensembles est le ET. Le degré de
vérité de la proposition « A ET B » est le minimum des degrés de vérité de A etde B :
Hanp(x) = min (ua(x), up(x)) (2-1)
b) L’union- OU

L’opérateur logique correspondant a I’union d’ensembles est le OU. Le degré de vérité

de la proposition « A OU B » est le maximum des dégrées de vérité de A etde B :
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Maug (x) = max (uy(x),ug(x)) (2-2

c¢) La complémentarité- NON

L’opérateur logique correspond au complément d’un ensemble est le NON:
pr=1-u, (23)
Cette définition ne permet pas de préserver toutes les propriétés des sous-ensembles
classiques et, en général, on a :
AnNA+0 (2-4)
AUA#X (2-3)

A

1] X

Figure 2- 2: Fonction d’appartenance du complément d’un sous-ensemble flou

2.1.1.4 Regles floues

En général, plusieurs valeurs de variables linguistiques, convenablement définies par
des fonctions d’appartenance, sont liées entre elles par des régles, afin de tirer des
conclusions. De ce fait, pour la description du processus de raisonnement et d’évaluation
d’une variable floue en vue de tirer une conclusion et réaliser une action, un ensemble de
régles est donné.

Une regle floue générale peut s’exprimer de la fagon suivante :

SiXiestA; ET X, estAz... ET X, est Ay, ALORS Y est B.

Dans cette régle, la combinaison des propositions « X7 est A1 », ..., «X, est An»
constitue la prémisse de la reégle tandis que « Y est B » forme sa conclusion. X7, ..., X, sont
des variables floues d’entrée. Y est la variable de sortie correspondante. Ay, ..., 4, et B sont
des valeurs flous correspondantes. Un exemple de régle floue est donné ci-dessous :

SI « vitesse est grande » ET « obstacle est proche », ALORS « freinage est fort ».
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Dans cet exemple, les propositions « vitesse est grande » et « obstacle est proche »
sont combinées par I’opérateur ET pour former la prémisse de la régle. « freinage est fort »

est la conclusion de la regle.

En général, les regles floues se produisent a partir des connaissances issues de
I’expertise humaine. Dans certains cas, elles peuvent €tre extraites a partir des données

qualitatives mesurées sur des instruments.

2.1.2 Principes généraux d’'une commande par logique floue

La structure conventionnelle d’'une commande floue est présentée par la Figure 2-3.
Elle est composée de quatre blocs distincts qui sont : la fuzzification, le moteur d’inférence, la

défuzzification et la base de regles.

Base de regles et

définitions —
_A Fuzzification Défuzzification
Etats du processus Processus I‘ Action sur le processus
Non Flou Non Flou

Figure 2- 3 : Structure conventionnelle d’une commande floue [CAO, 1997]

2.1.2.1 Base de regles et définitions

On regroupe dans ce bloc, d’existence virtuelle, I’ensemble des définitions utilisées
dans la commande floue (univers de référence, partitions floue, choix des opérateurs flous...),
ainsi que la base de régles « SI...ALORS... » de la stratégie de controle.

e Les définitions sont utilisées pour établir les régles de commande et manipuler
les données floues dans un régulateur par logique floue (RLF).

e La base de régle représente la stratégie de commande linguistique.

86

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



These de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Chapitre 2 Outils et méthodes de calcul utilisés

2.1.2.2 Fuzzification

La fuzzification effectue la transformation d’une valeur réelle en une valeur
linguistique a ’entrée du systéme. En d’autres termes, cette étape consiste a déterminer le
dégré d’appartenance de chaque variable d’entrée a chaque état. Celui-ci est déterminé a

I’aide des fonctions d’appartenance définies dans le systéme.

2.1.2.3 Mécanisme d’inférence

Le moteur d’inférence est le cceur d’un RLF, qui possede la capacité de simuler les
décisions humaines et de déduire (inférer) les actions de commande floue a I’aide de
I’implication floue et des régles d’inférence dans la logique floue.

Dans les inférences de régulateur par logique floue interviennent les opérateurs ET et OU
(min et max). L opérateur ET s’applique aux variables a I’intérieur d’une regle, tandis que

I’opérateur OU lie les différentes regles.

2.1.2.4 Défuzzification

En sortie, le systeéme flou ne peut pas communiquer des valeurs floues qu’il peut seul
exploiter. II lui est nécessaire de fournir des valeurs numériques précises : C’est le role de la
défuzzification. Cette étape s’effectue toujours a I’aide des fonctions d’appartenances. A
partir des degrés d’appartenance, on obtient autant de valeurs qu’il y a d’états. Il existe
plusieurs méthodes pour réaliser cette opération, mais pas de procédure permettant de
conclure sur le choix de la meilleure méthode. Les méthodes les plus couramment utilisées

sont la méthode du centre de gravité ou celle de la moyenne des abscisses des maximums.

2.1.3 Avantages et inconvénients de la logique floue
2.1.3.1 Avantages
v' Facilité d’implantation,
v Solution efficace pour des problémes complexes,

v' Intégration de I’expertise humaine sous forme de régles simples,

v" Robustesse vis-a-vis des incertitudes.
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2.1.3.2 Inconvénients

v Les performances dépendent de I’expertise,
v 1l n’existe pas de théorie générale qui caractérise rigoureusement la stabilité, la

robustesse,. ..

Apres avoir présenté quelques notions générales sur la logique floue, on s’intéresse
dans la section suivante a la technique des réseaux de neurones. Cette technique sera utilisée
dans le Chapitre 5 pour apprendre la relation liant les paramétres pertinents sélectionnés des
matériaux étudiés et du processus de traitement plasma (entrées du réseau de neurones) aux
propriétés spécifiques recherchées (sorties du réseau de neurones). Ce choix est justifié¢ par le
fait que les réseaux de neurones sont des approximateurs universels parcimonieux qui se
caractérisent par leur forte non linéarité, leur capacité d’apprentissage a partir des données

expérimentales et leur adaptabilité aux données imprécises et manquantes.

2.2 Lesréseaux de neurones

Les réseaux de neurones constituent une famille de fonctions non linéaires paramétrées
dont le fonctionnement est inspiré de I’architecture du cerveau humain. Ils proposent une
approche implicite de type « boite noire » de la représentation des connaissances trés
analogue a la démarche de 1’identification des systémes en automatique. Ces techniques sont
appliquées, avec succes, a la modélisation des systémes industriels dans lesquels les relations
entre les variables d’entrée et de sortie sont complexes et les régles de fonctionnement sont
inconnues. IlIs demeurent toutefois un sujet de grand intérét pour les chercheurs qui désirent

améliorer les performances de ces réseaux et étendre leurs champs d’applications.

2.2.1 Les neurones

2.2.1.1 Leneurone biologique

Le cerveau est constitué d’un trés grand nombre de cellules appelées neurones dont
chacune est constituée d’un corps cellulaire et de prolongements : les dendrites et 1’axone qui
représentent respectivement les entrées de neurone et sa sortie. Les neurones communiquent
entre eux en émettant des signaux électriques. En effet, chaque neurone regoit en entrée les

signaux provenant des autres par des synapses, et émet en sortie une information par son
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axone. Cependant, cette émission ne se fait que si la valeur numérique d’une certaine fonction
des potentiels d’entrée atteigne un seuil d’activation.

La transmission, entre deux neurones n’est pas directe. Au niveau de synapse, il existe
un espace intercellulaire a travers lequel le signal électrique ne peut pas se propager. La
transmission se fait alors par I’intermédiaire de substances chimiques, les neuromédiateurs.
Suivant le type de la synapse, I’activité d’un neurone peut renforcer ou diminuer 1’activité de
ces voisins. On parle ainsi de synapse excitatrice (qui renvoie un signal de sortie inversement

proportionnel au signal d’entrée).

2.2.1.2 Le neurone formel

Le modele de neurone formel, concu par Mac Culloch et Pitts, est un modéele
mathématique trés simple dérivé d’une analyse de la réalité¢ biologique. Il s’agit donc des
neurones informatiques qui sont basés sur le fonctionnement des neurones biologiques. Ils
peuvent €tre représentés comme des mini-fonctions possédant plusieurs entrées et une sortie
unique qui se ramifie pour alimenter un nombre variable de neurones avals. La Figure 2-4

montre la structure d’un neurone artificiel.

~4— Corps Fonction
cellulaire  de transfert — ™
-y
T~ Axone Element P
de sortie

Figure 2- 4 : Mise en correspondance neurone biologique/neurone artificiel [TOUZET, 1992]

Le neurone attribue a chaque entrée i un poids w; représentatif de la force de la

connexion. Il calcule la somme pondérée (o) de ses entrées selon I’expression suivante :
a=Xw,.e, (2-6)
Si cette somme est supérieure a un certain seuil, la sortie sera égale a 1, sinon elle sera égale a
0.
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La modélisation des synapses est assez simple. En effet, on se contente d’introduire la notion
de synapse excitatrice ou inhibitrice en multipliant la sortie de neurone par (1) ou (—1) avant
de la transmettre aux autres neurones.

Pour fonctionner, un neurone formel utilise des entrées qui sont des grandeurs réelles.
Si on représente les valeurs observées par le neurone sous la forme d’un vecteur, le neurone
réalise alors un découpage de son espace d’entrée en deux zones : la zone d’activité pour
laquelle les vecteurs donnent une sortie égale a 1 et la zone d’inactivité dont les vecteurs
donnent une sortie égale a 0. Ainsi, un unique neurone est treés limité car il ne sait calculer
qu’une séparation linéaire. Afin de repousser cette limitation, on interconnecte plusieurs

neurones, comme dans un cerveau humain.

2.2.2 Architecture des réseaux de neurones

Dans un réseau, les neurones sont regroupés en plusieurs couches. Les entrées des
neurones de la premicre couche représentent les entrées du réseau. Cependant, les sorties des
neurones de la derniére couche représentent les sorties du réseau. De méme, les sorties d’une
couche sont reliées aux entrées de la couche suivante. Et ainsi, I’information donnée au réseau
va donc se propager de la couche d’entrée a la couche de sortie, en passant soit par aucune,
une ou plusieurs couches cachées (couches intermédiaires n’ayant aucun contact avec
I’extérieur).

Généralement, on distingue deux types des réseaux de neurones : les réseaux non

bouclés (ou statiques ou acycliques) et les réseaux bouclés (ou dynamiques ou récurrents).

2.2.2.1 Lesréseaux de neurones non bouclés

Un réseau de neurones non bouclé, appelé aussi réseau statique, est un réseau dont le
graphe des connexions est acyclique : si I’on se déplace dans le réseau, a partir d’un neurone
quelconque, en suivant les connexions, on ne peut pas revenir au neurone de départ
[PERSONNAZ, 2003]. Il réalise une fonction algébrique linéaire de ses entrées.

Pour la modélisation de processus, on utilise généralement, un réseau comprenant un neurone
de sortie linéaire (leur fonction d’activation est I’identité). La sortie d’un tel réseau est une
combinaison linéaire paramétrée de fonctions non linéaires paramétrées des variables.

En fonction de la topologie des connexions entre neurones, on distingue deux catégories de

réseaux non bouclés : les réseaux a couches et les réseaux a fonctions radiales.
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2.2.2.1.1 Les réseaux a couches

a) Le perceptron monocouche

C’est historiquement le premier réseau de neurones artificiel ; C’est le perceptron de
Rosenblatt. Il est constitué en fait d’un seul neurone et permet de résoudre des opérations
logiques simples. Il est cependant treés limité vu qu’il ne peut résoudre que des problémes

linéairement séparables [NAGY, 1991].

b) Le perceptron multicouches

Le perceptron multicouches (not¢ MLP pour Multi layer Perceptron en anglais) est une
extension du précédent, avec une ou plusieurs couches cachées. Habituellement, chaque
neurone d’une couche est connecté a tous les neurones de la couche suivante et celle-ci
seulement. Les neurones de la premiére couche sont reliés au monde extérieur et regoivent
tous le méme vecteur d’entrée (c’est en fait I’entrée du réseau). Ils calculent alors leurs sorties
qui sont transmises aux neurones de la deuxieéme couche, etc. Les sorties des neurones de la
derniére couche forment la sortie du réseau. La Figure 2-5 montre un exemple de réseau de

neurones non bouclé a une couche des neurones cachés.

Sorties

Figure 2- 5 : Exemple de réseau de neurones non bouclé a une couche de neurones cachés [RIVALS,
1996]

Les fonctions d’activation utilisées dans ce type de réseaux sont principalement
sigmoides. Il peut résoudre des problémes non linéairement séparables. Mais, leur
manipulation est difficile. Leur phase d’apprentissage s’effectue différemment: Il est
nécessaire d’utiliser un algorithme dit de rétro-propagation qui corrige les poids des

connexions des différentes couches en fonction des erreurs commises.
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2.2.2.1.2 Les réseaux a fonction radiale

Ce sont les réseaux que I’on nomme aussi RDF (« Radial Basis Functions » en
anglais). Ils représentent I’architecture la plus générale du réseau non bouclé. Dans un tel
réseau, chaque neurone recoit les entrées du réseau et les sorties des neurones de numéro
inférieur. Le neurone de sortie (linéaire) réalise une somme pondérée des sorties des neurones
cachés. Les fonctions de base utilisées ici sont des fonctions Gaussiennes.

La Figure 2-6 montre un exemple de réseau de neurones non bouclé complétement connecté.

Sorties du résean

Weurones cachés

M+l ‘ Nﬂ-"i
% Ll L

MNeurones de sortie
MM AN

N+

1

Entrées externes

Figure 2- 6 : Réseau de neurones non bouclé complétement connecté [RIVALS, 1995]

2.2.2.2 Lesréseaux bouclés (ou récurrents)

Un réseau de neurones bouclé, appelé aussi réseau dynamique, est un réseau dont le
graphe de connexions peut contenir des cycles [PERSONNAZ, 2003]. La sortie d’un neurone
du réseau peut donc étre fonction d’elle-méme ; cela n’est évidement concevable que si la
notion du temps est explicitement prise en considération. Ainsi, a chaque connexion d’un
réseau de neurone bouclé, est associé un retard (entier positif ou nul).

Pour que le réseau soit causal, tout cycle du graphe des connections d’un réseau de neurones
bouclé doit comprendre au moins une connexion de retard non nul. De méme, il a été montré
que tout réseau de neurone bouclé, aussi complexe soit-il, peut étre mis sous une forme
canonique qui est une représentation d’état minimale [OUSSAR, 1998], [LUCEA, 2006]. Elle
est constituée d’un réseau non bouclé, et de connexions de retard unité ramenant les sorties de

ce réseau vers ses entrées.
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La Figure 2-7 montre la forme canonique d’un réseau de neurones bouclé.

Sortes
— 1 44 .}
L X N ]
Retards Résean de neurones
DItaIres non bouclé
L X N ]
oo | & O eeee
Vanables d'état Récepteurs d'entrée

Figure 2- 7 : Forme canonique d’un réseau de neurones bouclé [RIVALS, 1996]

Dans notre étude, nous nous limiterons aux cas de réseaux de neurones non bouclés.

2.2.3 Apprentissage des réseaux de neurones

L’apprentissage est le but principal de développement de modeles a base des réseaux de
neurones. Il est réalisé par la modification des poids des connexions du réseau, généralement
par des algorithmes spécifiques, afin d’obtenir des valeurs optimales a ces poids. Cette
opération est en général effectuée a partir d’exemples de comportement que I’on veut imiter.
Une fois 1’apprentissage terminé, le réseau doit étre capable, non seulement de restituer les

exemples de comportement appris, mais surtout de prévoir avec précision des comportements

non appris : ¢’est la faculté de généralisation.

2.2.3.1 Type d’apprentissage

Suivant la régle utilisée pour 1’apprentissage, on distingue deux principaux types

d’apprentissage: supervisé et non supervisé.

2.2.3.1.1 L’apprentissage supervisé

Un apprentissage est dit supervisé lorsque 1’on force le réseau a converger vers un état
final précis, en méme temps qu’on lui présente un motif. On connait donc, en tout point ou
seulement en certains points, les valeurs que doit avoir la sortie du réseau en fonction des

entrées correspondantes. En d’autres termes, dans ce cas d’apprentissage, on teste le réseau
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dans des situations connues et on cherche a obtenir la sortie voulue. On effectue alors la

modification des poids pour retrouver cette sortie imposée.

2.2.3.1.2 L’apprentissage non supervisé

A I’inverse du cas précédent, un apprentissage est dit non supervisé lorsque le réseau est
laissé libre de converger vers n’importe quel état final quand on lui présente un motif. Le
réseau a apprentissage non supervis¢ est donc capable de « mémorisation » c'est-a-dire qu’il
raisonne par analogie avec ce qu’il a déja effectué. Ces réseaux sont souvent appelés « auto-

organisateurs » ou bien « a apprentissage compétitif ».

2.2.3.2 Algorithme d’apprentissage

L’algorithme d’apprentissage est la méthode mathématique qui va modifier les poids des
connexions afin de converger vers une solution qui permettra au réseau d’accomplir la tache
désirée. Plusieurs algorithmes itératifs peuvent étre mis en ceuvre parmi lesquels on peut citer
I’algorithme de rétro-propagation du gradient, 1’algorithme de Newton, la méthode Quasi-
Newton, la méthode du gradient conjugué, 1’algorithme de Levenberg Marquardt, etc.
Cependant, le choix d’un entre eux reste difficile puisque pour un méme probléme leur
efficacité sera différente. Il faut donc choisir I’algorithme d’apprentissage en fonction du
probléme a traiter.

Dans le cas du perceptron multicouches, 1’algorithme d’apprentissage le plus utilisé est
’algorithme de rétro-propagation du gradient. Cet algorithme a été crée en généralisant les
régles d’apprentissage de Widrow-Hoff aux réseaux multicouches a fonction de transfert non
linéaire. Il a été développé en particulier par Rumelhart et Le Cun en 1986 [LE CUN, 1988].
Il est basé sur le principe suivant : on présente itérativement les exemples au réseau, apres
avoir initialiser tous les poids a des valeurs aléatoires, et on procéde au calcul de la sortie de
propagation a travers les couches, de la couche d’entrée vers la couche de sortie en passant
par les couches cachées. On peut alors mettre en évidence les erreurs apparaissant sur les
neurones de sortie. A partir de ces erreurs est calculé le gradient de 1’erreur qui est a son tour
propagé de la couche de sortie vers la couche d’entrée, d’ou le terme de rétro-propagation.
Cela permet la modification des poids du réseau. La fin de la phase d’apprentissage peut étre
décidée lorsque I’erreur quadratique sur I’ensemble des exemples devient inférieure a un seuil

prédéfini.
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Mise en ceuvre de l'algorithme de rétro-propagation du gradient

La mise en ceuvre de l'algorithme de rétro-propagation du gradient peut se résumer comme

suit:
Phase 1: Initialisation de I'ensemble des poids synaptiques{l/l/}-i} a des valeurs aléatoires.
Phase 2: Pour chaque donnée d'apprentissage n:
a. Calculer les sorties observées en propageant les entrées vers l'avant ;
b. Ajuster les poids en rétro-propageant l'erreur observée:
Wii(n) = W(n—1) + AW;;(n) .

L’erreur est minimisée a chaque itération en faisant évoluer les {W]l} suivant la courbe de plus
grande pente sur la surface définie par une fonction d'erreur E(n) caractérisant I’écart entre la
réponse réelle du réseau et la réponse désirée. On a alors AWj;(n) qui est proportionnel a

I’opposée du gradient de I’erreur.

9E(n)
AW;;(n) = —UW =nd;(n).y;(n)

ou le gradient local §;(n) est défini par :

§;(n) = ¢j(n)y;(n).[1 — y;(n)] pour la couche de sortie

6;(n) = y;j(n). [1 - (n)] Ykec O (MW ;(n) pour une couche cachée

La valeur du taux d’apprentissage 1 a un effet significatif sur les performances du réseau. S’il
est trés petit, la convergence des poids et de biais vers leur optimum sera lente. Par contre, s’il
est important, 1’algorithme risque de générer un comportement oscillant de 1’optimisation,
sans obtention d’un véritable minimum. Généralement, ce paramétre doit étre compris entre

et 1 pour assurer la convergence de 1’algorithme vers une solution optimale.
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Phase 3: Répéter les étapes 1 et 2 jusqu’a un nombre maximum d’itérations ou jusqu’a ce que

la valeur de I’erreur quadratique moyenne soit inférieure a un certain seuil.

Dans le cadre de notre étude, nous allons utiliser 1'algorithme de Levenberg-Marquardt
(voir Chap 5, § 5.2.3.2). Ce choix est justifi¢ par le fait que cet algorithme est plus rapide et
assure une meilleure convergence vers un minimum de l’erreur quadratique, pour les
problémes d’approximation des fonctions ou le nombre des poids de réseau n’est pas tres

élevé [KIM, 2004].

2.2.4 Propriétés fondamentales des réseaux de neurones non
bouclés

Les réseaux de neurones non bouclés possedent la propriété d’approximation
parcimonieuse. Cette expression traduit deux propriétés distinctes : d’une part, les réseaux de
neurones sont des approximateurs universels, et, d’autre part, une approximation a I’aide de
réseaux de neurones nécessite, en général, moins de paramétres ajustables que les

approximateurs usuels.

2.2.4.1 L'approximation universelle

La propriété d’approximation universelle peut s’énoncer de la fagon suivante
[CYBENKO, 1989], [FUNAHASHI, 1989], [DREYFUS, 1998]:
« Toute fonction bornée suffisamment réguliere peut étre approchée uniformément, avec une
preécision arbitraire, dans un domaine fini de l'espace de ses variables, par un réseau de
neurones comportant une couche de neurones cachés en nombre fini, possédant tous la méme
fonction d'activation, et un neurone de sortie linéaire ».

Cette propriété justifie notre choix de réseaux de neurones a une seule couche cachée
dans la suite de notre travail. Le seul degré de libert¢ qui subsiste pour déterminer
I’architecture de réseau est le nombre de neurones cachés. Ce nombre doit étre choisi

convenablement suivant la nature du probléme pour obtenir la précision souhaitée.
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2.2.4.2 Laparcimonie

Lorsque 1’on veut modéliser un processus a partir des données, on cherche toujours a

obtenir les résultats les plus satisfaisants possibles avec un nombre minimum de parameétres
ajustables. Dans cette optique, Hornik [HORNIK, 1994] a montré que :
« Si le resultat de [’approximation (c’est-a-dire la sortie du réseau de neurones) est une
fonction non linéaire des paramétres ajustables, elle est plus parcimonieuse que si elle est
une fonction linéaire de ces parametres. De plus, pour des réseaux de neurones a fonction
d’activation sigmoidale, [’erreur commise dans [’approximation varie comme [’'inverse du
nombre de neurones cachées, et elle est indépendante du nombre de variables de la fonction a
approcher. Par conséquent, pour une précision donnée, donc pour un nombre de neurones
cachés donné, le nombre de parametres du réseau est proportionnel au nombre de variables
de la fonction a approcher» [DREYFUS, 2004].

Cette propriété exprime le fait que les réseaux de neurones ont besoin d’un petit
nombre de parameétres ajustables pour réaliser correctement leur tache. En effet, ils ont besoin
de moins de données que les méthodes de régression classiques pour élaborer un modele non
linéaire de précision donnée et sont de plus réglables dans un peu de temps; de maniére
équivalente, un réseau permet, a partir de la méme quantit¢ de données, de réaliser une
approximation plus précise. En particulier, le nombre de paramétre varie essentiellement de
manicre linéaire en fonction du nombre de variables de la fonction qu’on cherche a approcher,
alors qu’il varie beaucoup plus rapidement (voire exponentiellement) avec la dimension de
I’espace des entrées dans le cas des approximateurs usuels.

Ainsi, dés qu'un probléme fait intervenir plus que deux variables, les réseaux de
neurones apparaissent comme ¢€tant des outils statistiques non linéaires, particulierement
intéressant du point de vue de temps de calcul (petit nombre de parametres a calculer) et
surtout du point de vue de la quantité d'information nécessaire pour le calcul des coefficients
[RIVALS, 1995].

Bien entendu, cette propriété est démontrée de maniére générale, et peut se révéler
inexacte pour un probleme particulier. Elle constitue néanmoins une justification
fondamentale de I’utilisation des réseaux de neurones, et elle est avérée dans la trés grande

majorité des problémes pratiques.
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2.2.4.3 Modélisation statistique

Les réseaux de neurones, en raison de leurs propriétés fondamentales, mentionnées
précédemment, sont des bons candidats pour réaliser une approximation de la fonction de
régression. C’est ce qui justifie 1’utilisation pratique des réseaux de neurones : la recherche
d’une approximation de la fonction de régression a partir d’un nombre fini des points
expérimentaux (exemple d’apprentissage). L’utilisation des réseaux de neurones entre donc
compleétement dans le cadre de méthodes statistiques d’approximation d’une fonction de
régression. De telles méthodes ont été trés largement développées pour les fonctions de
régression linéaires. L’apport des réseaux de neurones réside donc dans leur capacité a

mod¢éliser des processus non linéaires et multi-variables.

2.2.5 Avantages et inconvénients des réseaux de neurones

2.2.5.1 Avantages

L’avantage des réseaux de neurones est qu’ils acceptent des données incomplétes et
bruitées. IlIs ont pour particularité d’étre le seul composant informatique qui implémente
directement le principe de 1’induction. De plus, grace a leur capacité de généralisation, les
réseaux neuronaux sont généralement utilisés dans des problémes de nature statistiques et
perceptives, telles que la classification ou 1’évaluation. De méme, ils présentent une grande

robustesse face aux défaillances techniques et s’enrichissent de leurs expériences.

2.2.5.2 Inconvénients

Les réseaux de neurones posseédent certains inconvénients dont on peut citer les
quelques points suivants :

v" Les réseaux de neurones artificiels ont besoin de cas réels servant d’exemples pour
leur apprentissage. Ces cas doivent étre d’autant plus nombreux que le probléme est
complexe et que sa topologie est peu structurée.

v’ L’efficacité de I’algorithme d’apprentissage utilisé. Certains algorithmes, comme le
gradient, se trouvent facilement piégés dans des minima locaux.

v’ La difficulté d’intégrer les connaissances des experts.

v’ La difficulté d’interprétation et de compréhension de la logique de raisonnement.
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2.2.6 Domaines d’application des réseaux de neurones artificiels

L’adaptation des réseaux de neurones a la modélisation des systémes complexes est
souvent recommandée, a cause notamment des capacités d’apprentissage du réseau en milieu
incertain. La structure méme du réseau permet un apprentissage des relations non linéaires
entre les entrées et sorties d’un systeme de type « boite noire ». En fait, les réseaux de
neurones s’adaptent bien aux problémes ou les données sont entachées de bruit.

Ces qualités sont trés utilisées dans bien des domaines d’applications tels que
I’industrie (contrdle qualité, diagnostic de panne, commande des robots,....), I’environnement
(prévision météorologique, analyse et évaluation des risques, gestion des ressources,...), le
finance (prévision et modélisation du marché, attribution des crédits,...), la
télécommunication et 1’informatique (analyse de signal, compression des données, synthése

de la parole,...).

Dans ce travail, on s’intéresse a I’utilisation des réseaux de neurones pour la
modélisation d’un procédé de traitement des surfaces textiles par plasma. Dans ce cadre, on
trouve dans la littérature quelques exemples de recherches effectuées a I’aide des réseaux de

neurones dans le domaine des procédés plasma. Parmi ces travaux, on peut citer les suivants :

Allan et al. [ALLAN, 2002] ont exploré I’approche utilisant les réseaux de neurones
pour prédire le caractére hydrophobe d’un tissu de coton traité par un plasma a pression
réduite utilisant I’hexafluoroéthane (C,F¢) comme gaz plasmagene. Pour cela, ils ont utilisé
un perceptron constitué d’une seule couche de neurones cachés. Ils ont sélectionné, en tant
que données d’entrée, trois parametres du procédé plasma qui sont la puissance électrique, le
temps de traitement et le débit du gaz plasmageéne. Le paramétre de sortie est I’indice de
repellence qui permet d’estimer le caractére hydrophobe de tissu. Ils ont remarqué que lorsque
la quantité de données est limitée, le réseau tend a sur-ajuster. De ce fait, pour construire un
modele de réseau de neurones robuste, I’ensemble d’apprentissage doit étre suffisamment
riche et représentatif. Les auteurs ont conclut que les réseaux de neurones peuvent étre utilisés

pour prévoir les conditions opératoires optimales des installations industrielles.

Kim et al. [KIM, 2002b] ont utilisé les réseaux de neurones pour modéliser un procédé
de gravure d’un film de dioxyde de silicium par plasma radiofréquence utilisant un mélange

CHF;/CF,4. Le réseau de neurones utilisé est le perceptron a rétro-propagation du gradient
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constitué¢ de trois couches. La couche d’entrée correspond aux parametres du procédé plasma
qui sont la puissance, la pression et les débits de gaz. La sortie du réseau correspond au taux
de gravure. La fonction de transfert de la couche de sortie est linéaire alors que la couche de
neurones cachés utilise la fonction sigmoide. La base de données a été divisée en deux
ensembles : 9 données pour ’entrainement du réseau et 8 données pour le tester. Malgré la
quantité limitée de données, les résultats ont montré que le modele est capable de prédire le
taux de gravure en fonction des conditions du traitement plasma. En fait, les auteurs ont
montré que I’utilisation de réseau de neurones a permis d’améliorer la performance du modéle
de 43% par comparaison a une méthode de régression statistique. Ils ont conclut que les
réseaux de neurones peuvent modéliser la relation entre les entrées et les sorties du procédé

plasma.

Chen [CHEN, 2003] a également utilisé un réseau de neurones a rétro-propagation du
gradient constitué¢ de trois couches pour modéliser la relation entre les parametres d’entrée et
de sortie d’un procédé de dépot chimique en phase vapeur assisté par plasma (PECVD). La
couche d’entrée du réseau inclut sept paramétres qui sont la température du substrat, la
puissance radiofréquence, la pression de la chambre de décharge, les débits de gaz utilisés et
le temps de dépot. La couche de sortie inclut un seul parameétre qui correspond au profil final
de gravure par plasma. La base de données a été répartie en 17 données pour I’entrainement et
7 données pour le test. Les résultats ont indiqué que le réseau de neurone s’ajuste bien avec
les données expérimentales bien qu’ils y aient quelques écarts. Les auteurs ont conclut que les
réseaux de neurones sont capables de généraliser et que les performances du modele peuvent

étre améliorés en augmentant la quantité de données d’apprentissage.

Wang et al [WANG, 2007b] ont utilis¢ une approche neuronale pour étudier 1’impact
d’un traitement plasma de type décharges a barriere diélectrique sous air sur un film de
polyéthyléne. Ils ont utilisé la méthode de rétro-propagation de gradient. Le réseau de neurone
comporte une seule couche cachée utilisant des fonctions de transfert de type sigmoide. Les
entrées du réseau correspondent aux parametres de traitement par plasma (tension de
décharge, temps de traitement, distance entre les électrodes). La sortie du réseau correspond a
I’angle de contact avec I’eau. La base de données a ¢été répartie en 36 données pour

I’entrainement et 11 données pour le test. Les résultats ont montré que la capacité de
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généralisation du mod¢ele est bonne. Les auteurs ont conclut que les réseaux de neurones
constitue une alternative intéressante pour étudier la modification de surface par plasma.

Les réseaux de neurones sont donc de bons outils pour modéliser les relations entre
variables d’entrée et de sortie des procédés plasma, a partir d’observations expérimentales
mises a disposition afin de généraliser sur de nouvelles données, sous réserve que celles-ci
soient suffisamment nombreuses et représentatives. Dans notre cas, les réseaux de neurones
seront essentiellement utilisés pour apprendre la relation liant les parameétres pertinents
sélectionnés des matériaux étudiés et du processus de traitement plasma (entrées) aux

propriétés spécifiques recherchées (sorties) (Figure 2-8).

Entrées
X1 > Sorties
X, ——>— [ "
- Modé¢le neuronal
_»—

Figure 2- 8 : Réseau de neurones artificiel a n variables d’entrée et deux sorties, utilisé en modélisation
statistique non linéaire vis-a-vis des parameétres, par apprentissage non bouclé

Dans la partie suivante, nous nous attacherons a donner un apergu général sur les
méthodes de sélection de variables et a présenter en détails la méthode que nous allons utiliser
dans notre travail pour sélectionner les parametres pertinents des matériaux étudiés et du
processus de traitement plasma. La sélection des parameétres pertinents constitue en effet la
premicre ¢tape de la procédure de modélisation. Elle permet notamment de réduire la

dimension de données et d’éliminer les entrées qui n’ont qu’une faible influence sur la sortie.

2.3  Sélection de variables pertinentes

2.3.1 Généralités

Dans un systéme industriel, il existe une quantité importante de variables d’entrée
(parametres de procédé) et de sortie (caractéristiques de qualité du produit). En méme temps,
le nombre de données expérimentales est trés limité en raison notamment de la non-

disponibilité des outils de production et des colits relatifs aux essais. Une modélisation
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utilisant la totalit¢ de ces variables d’entrée et de sortie est un probléme souvent tres
complexe et les résultats correspondants sont alors difficiles a interpréter. En fait, le succes
d’une méthode de modélisation est fortement lié¢ a la qualité des données et des variables qui
les caractérisent. La présence de variables redondantes, bruitées ou corrélées rend le processus
d’apprentissage plus difficile. Par conséquent, la sélection de variables pertinentes devra étre
la premiere étape dans la procédure de modélisation. L’objectif de cette sélection consiste a
identifier les variables d’entrée pertinentes par rapport a une variable de sortie. De cette
manicre, la complexité du modele peut étre largement réduite et les résultats obtenus peuvent
étre plus interprétables.

La sélection de variables joue donc un role important dans le prétraitement de données
vu qu’elle permet de choisir le meilleur sous-ensemble des variables existantes pour
construire un mode¢le de prédiction. Cet ensemble doit contenir les variables les plus robustes
et les plus discriminantes. La sélection de variables destinées a étre utilisées dans un modele
est donc une problématique importante qui a fait I’objet de nombreuses recherches [LEARY,
1998]. De nombreux travaux ont été effectués afin de réduire le nombre de variables d’entrée
a partir des données. Dans ce contexte, les méthodes existantes sont généralement réparties en
deux grandes catégories : I’extraction des variables et la sélection des variables.

Dans la premiére catégorie, toutes les caractéristiques initiales sont projetées sur un
sous espace multidimensionnel par minimisation d’un critére représentant la perte
d’information. Cette catégorie comprend notamment I’ Analyse en Composantes Principales
(ACP) [REGNER, 2008], la régression linéaire multiple pas-a-pas (SMLR)
[RAKOMTOMALALA, 2009] et la régression partielle des moindres carrés « Partiel Least
Square, PLSR» [YENIAY, 2002], qui effectuent une transformation linéaire d’un vecteur de
caractéristiques depuis 1’espace original vers le sous espace.

Dans la deuxiéme catégorie, les variables pertinentes sont directement sélectionnées a
partir des variables initiales. Un algorithme de sélection est souvent congu pour maximiser les
distances inter-classes et minimiser les distances intra-classes. Dans cette catégorie, les
techniques de recherche les plus utilisées sont la Recherche Séquentielle en Avant (Forward
Search, FS) et la Recherche Séquentielle en Arriere (Backward Search, BS) qui permettent de
rajouter ou d’¢liminer itérativement des variables [BLUM, 1997]. Ces méthodes sont connues
pour leur simplicité de mise en ceuvre et leur rapidité. Cependant, comme elles n’explorent
pas tous les sous-ensembles possibles de variables et ne permettent pas de retour en arriére

pendant la recherche, elles sont donc sous-optimales. Pour réduire cet effet, des méthodes
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alternent les procédures FS et BS, permettant ainsi d’ajouter des variables et puis d’en retirer
d’autres.

En général, les méthodes d’extraction conduisent souvent a des classificateurs plus
précis que les méthodes de sélection, mais les variables extraites sont physiquement moins
interprétables que les variables sélectionnées [KOEHL, 2006]. De plus, dans certains cas, les
méthodes basées sur une dépendance linéaire ne peuvent pas tenir compte des relations non
linéaires entre 1’espace d’entrée et I’espace de sortie. L’utilisation des modeles non linéaires
devient alors indispensable. Par conséquent, les méthodes de sélection sont plus pratiques
dans le cas de modélisation des systémes complexes.

De nombreuses méthodes de sélection de variables ont été développées dans la
littérature. Parmi elles, les méthodes bien connues sont basées sur les arbres de décision
[QUINLAN, 1986], la méthode de mesure d’information mutuelle [FLEURET, 2004], la
méthode des plus proches voisins, la méthode utilisant la génération d’hyper-volumes
[THAWONMAS, 1997], la méthode de « Wrapper Model » [SOTO, 2008] et la méthode des
réseaux connexionnistes [VERIKAS, 2002] qui permettent de retrancher les variables
redondantes et peu informatives. Cependant, la performance de ces méthodes est fortement
liée a la quantité et a la qualité des données d’apprentissage et aux critéres de sélection
définis, qui varient en fonction du probléme traité. De ce fait, ces méthodes ne sont pas
efficaces pour résoudre les problémes industriels dans lesquels le nombre de données
d’apprentissage est faible. Pour pallier a cet inconvénient, une méthode de sélection basée sur
la sensibilit¢ des données numériques a été développée [KOEHL, 2003]. Cette méthode
définit un critére de performance en postulant un principe de sensibilité des variables d’entrée.
En fait, au lieu d’estimer la séparabilité inter-classe et la compacité intra-classe, la méthode
proposée calcule les distances entre les échantillons individuels dans I’espace d’entrée et
celles dans 1’espace de sortie. En s’appuyant sur ces distances, on peut évaluer la sensibilité
des variables soumises a la variation dans 1’espace d’entrée par rapport a celles répercutées
dans D’espace de sortie. Le critére de sensibilité peut étre défini selon les deux principes
suivants :

1) Si une faible variation de la variable d’entrée provoque une grande variation de la
variable de sortie, alors la sensibilité de cette variable est grande.
2) Si une grande variation de la variable d’entrée provoque une faible variation de la

variable de sortie, alors la sensibilité de cette variable est petite.
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Lorsqu’on ¢limine une variable a partir d’un ensemble de variables d’entrée, on calcule la
sensibilité correspondante aux variables d’entrée restantes. Ensuite, on la compare avec les
valeurs de sensibilité correspondant aux retraits des autres variables d’entrée. Une variable est

considérée comme sensible si la sensibilité des variables restantes est plus faible.

Aprés avoir présenté succinctement les méthodes de sélection de variables, nous nous
limiterons a la sensibilité des données mesurées. Par la suite, deux méthodes de calcul de la
sensibilité seront détaillées : la premiére méthode est linéaire tandis que 1’autre utilise des

régles floues.

2.3.2 Critere de sensibilité numérique

Le critere de sensibilit¢ numérique prend en considération les valeurs numériques
mesurées directement sur les échantillons. Il prend ses valeurs dans I’intervalle [0 1] et il est
défini de telle fagon que sa valeur (SN) augmente lorsque la variable d’entrée x;, devient plus
pertinente. Il est basé sur une mesure de sensibilité. Une entrée est considérée comme
pertinente si une petite variation de cette derniére entraine une forte variation de la propriété
fonctionnelle (variable de sortie). La valeur de ce critére tend vers 1, lorsque le paramétre

d’entrée mesur¢ influe largement sur la propriété fonctionnelle.

Soit m le nombre des parametres d’entrée qui peuvent avoir une influence sur un parametre

de sortie. Notons X = (Xg1, Xgp, o) Xspr - » Xsm) | le vecteur d’entrée correspondant aux

parametres de données mesurées sur le produit et Y = (ysl, Vs2s e Vsjr wees ysn)T le vecteur
des sorties attendues sur ce méme produit et correspondant a 1’échantillon s (s € {1, ..., z}).
Toutes les données mesurées sur ces z €chantillons sont préalablement normalisées dans
[0 1], afin de retrancher les phénomenes d’échelles. Le critére de sensibilité numérique par

rapport a y; aprés élimination de la variable d’entrée x;, est défini par :

2 d(yuyj1)
SNk,l =1- p arctan (Zi'jei(i’]i"’z) m) (2—7)

o d(X, X)) = [42(X, X)) - a3 (%, X,)

dk(Xl-,Xj) est la projection de d(Xi,Xj) sur ’axe xp; d(Xi,Xj) la distance Euclidienne entre

deux vecteurs d’entrée X; et X;; d(yil, yﬂ) la distance Euclidienne entre y;; et yj;.
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Plus le critére de sensibilité SN, ; est grand (proche de 1), plus la variable correspondante x;,

est sensible aux données mesurées.

Cette méthode de sélection est trés sensible aux données mesurées. Pratiquement,
lorsque le critére de sélection pour deux variables sont proches 1’un de 1’autre, il est difficile
de les hiérarchiser. C’est pour cette raison que cette méthode a été améliorée par Deng et al.
[DENG, 2006], [DENG, 2007], [DENG, 2008] en le transformant en un critére linguistique

basé sur la logique floue.

2.3.3 Critéere de sensibilité flou

Le criteére de sensibilité flou permet de filtrer efficacement les données pour lesquelles les
intervalles de variation sont faibles, dans 1’espace des données expérimentales disponibles ce
qui permet de rendre le critére de sensibilité trés robuste, et dans le méme temps, d’obtenir un
classement par ordre de pertinence plus significatif. Ce résultat reste valide méme lorsque le
nombre de données d’apprentissage est faible et que ces données sont bruitées. [DENG,
2006], [DENG, 2007], [DENG, 2008]. C’est pour cette raison que nous avons choisi d’utiliser

cette méthode pour sélectionner les parameétres pertinents du procédé plasma.

Le critére de sensibilité flou est défini selon le méme principe de la section 2.3.1. Ce
principe est transformé en une série de regles floues afin de construire un modele flou pour
lequel les variations d’entrées et de sorties Ax et Ay sont considérées comme deux variables
d’entrée du modele et la valeur de sensibilité floue SF est considérée comme sortie (Figure 2-
9). Pour simplifier 1’écriture, on note de Ax et Ay les variations pour toutes les paires de m

¢chantillons sans répétition.

Ax —> .
Systéme d’inférence f— SF
Ay B —

Figure 2- 9 : Modge¢le flou de sensibilité

Evidemment, SF est une fonction de Ax et Ay, notée SF = FL(Ax,Ay). Ce modé¢le inclut une
interface de fuzzification, une base de régle floue, un mécanisme d’inférence et une interface

de defuzzification. La procédure de fuzzification permet de transformer chacune de Ax et Ay
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en trois valeurs flous : petite (S), moyenne (M), grande (B) (Figure 2-10), et SF en une

variable floue variant entre 0 et 1 et composée de cinq valeurs flous: tres petite (VS), petite

(S), moyenne (M), grande (B), tres grande (VB) (Figure 2-11).

03t -

0 01 0.z 0.3 0.4 0.3 0.6 0.r 0.3 0.3 1

Figure 2- 10 : Valeurs floues pour Ax et Ay

WE ] hd B B

05 .

a 0.1 n.z 0.3 0.4 0.3 0.6 0y 0.3 nAa 1

Figure 2- 11 : Valeurs floues pour SF

Neuf regles floues sont construites a partir de I’expérience humaine recueillie sur les

sensibilités en fonction des variations des variables d’entrée et de sortie :

1))
2)
3)
4)
5)
6)
7)
8)
9)

© 2011 Tous droits réservés.

Si Ax est petite et Ay est petite alors SFest petite.

SiAx est petite et Ay est moyenne alors SFest grande.

Si Ax est petite et est Ay grande alors SFest trés grande.

Si Ax est moyenne et Ay est petite alors SFest petite.

Si Ax est moyenne et Ay est moyenne alors SFest moyenne.
Si Ax est moyenne et Ay est grande alors SFest grande.

Si Ax est grande et Ay est petite alors SFest tres petite.
SiAx est grande et Ay est moyenne alors SFest petite.

Si Ax est grande et Ay est grande alors SFest moyenne.
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La premicere regle est ajoutée pour limiter les effets pervers liés aux bruits a la fois sur les
données mesurées a I’entrée du systéme et sur les données mesurées a la sortie du systéme.
La méthode de defuzzification de Mamdani [MAMDANI, 1975] est employée et conduit a
I’estimation de la valeur de la sensibilité SF = FL(Ax,Ay). De la méme facon, il est ais¢
d’obtenir la valeur correspondante de sensibilité lorsqu’on procéde au retrait d’une variable

Xy, & savoir SF, = FL(Axk, Ay).

Etant donnée une sortie spécifique y;, pour chaque paire d’échantillons (X;, y;;) et (Xj, yﬂ)
notée (i,j), la variation des données d’entrée et la variation des données de sortie, notées

respectivement Ax;; et Ay;; sont calculées par la formule suivante :

2
A xij = \/Zpe{l,...,m}(xip - xjp) (2'8)

Et Ay =y — vl (2-9)

Lorsqu’on procéde au retrait d’une variable x; de I’ensemble des variables d’entrée, la

variation des données d’entrée est calculée comme suit :

2
Axfi = |Zpeq,..mi(Xip = Xjp) 2-10)
p*k

Aprés élimination de xj, la variation de la sensibilité floue de la paire (i,j) par rapport a la

k1
ij

A Si = |FL(A x4 yiy) — FL(A xf,0 )| (2-11)

sortie y;, notée A S;°, est calculée comme suit :

Si on considére tous les paires des échantillons, la variation de la sensibilité floue apres le

retrait de x;, est donnée par la formule suivante:

1
A Sip =3 Xt Xjeina A Sif' (2-12)

ouy =n(n — 1)/2 est le nombre total de paires des échantillons.

La valeur de A Sy, est normalisée sur I’intervalle [0, 1]. De cette manicre, plus la valeur de
A Sy, est proche de 1, plus la variable correspondante x; est sensible a la sortie y;. Plus la

valeur de A Sy, ; est proche de 0, plus la variable x; est moins sensible a la sortie y;.
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En utilisant le critére de variation de sensibilité floue A Si;, nous proposons un
algorithme récurrent afin de sélectionner les paramétres les plus pertinents et ordonner toutes
les variables d’entrée. Cet algorithme combine la Recherche Séquentielle en Avant et la
Recherche Séquentielle en Arriere. La premicre procédure permet de sélectionner le
parametre le plus pertinent a chaque étape tandis que la seconde permet de retirer le parametre
le moins pertinent ainsi que les paramétres corrélés avec le paramétre le plus pertinent. Le
parametre le plus pertinent correspond au parametre ayant la plus grande valeur de sensibilité
et le paramétre le moins pertinent correspond au cas de la plus faible sensiblité. De cette
maniére, nous obtenons un classement pour I’ensemble des paramétres d’entrée du procédé.

Le principe de cet algorithme est illustré comme suit :

Entrées : un ensemble de variable d’entrée X = {x, ..., Xy, ..., Xm } et une sortie spécifique y;.
Sortie : une liste ordonnée de variables d’entrée pertinentes X, et les valeurs correspondant
du critere de sensibilité floue.
corr(x;, xi): corrélation entre x; et Xy,
1) Initialiser X' =X, X, ={}, AS ={}
2) Tant que X' + @
Calculer la variation de sensibilité floue des éléments de X' par rapport a la sortie y,
AS] ={AS11 ) Sipy s Staitte(x), 1}
X, =X, U{x} X' =X\{x;}ou AS;; =max(AS))
X' = X’\{xj,xk} ot AS;; =min(aS)) et corr(x;,x;) = 0,8

Fin

Afin de valider I’efficacité de cet algorithme, il sera appliqué dans le Chapitre 4 dans le but de

sélectionner les parametres pertinents du procédé plasma.

2.4 Conclusion

Comme nous les avons présentés, les systémes flous sont basés sur des ensembles de
régles floues énoncées par des experts qui prennent en considération les connaissances
existantes dans le domaine. Ils permettent de faire le lien entre modélisation numérique et
modélisation symbolique, ce qui a permis des développements industriels spectaculaires a

partir d’algorithmes trés simple de traduction de connaissance symbolique en entité
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numérique et inversement. La théorie des ensembles flous a également eu un impact sur les
techniques de classification automatiques, et a contribué a un certain renouvellement des
approches existantes de 1’aide a la décision.

Contrairement aux systemes flous, les réseaux de neurones sont entrainés plutot que
programmés. Ils constituent une famille de fonctions non linéaires paramétrées qui tente de
simuler les mécanismes de traitement de I’information ayant lieu dans le cerveau humain. Du
fait de leur forte non linéarité et de I’aspect de généralisation qu’ils présentent, les réseaux de
neurones sont de bons outils pour modéliser la relation entre plusieurs variables, a partir de
données expérimentales, sous réserve que celles-ci soient suffisamment nombreuses et
représentatives. Ils sont appliqués, avec succes, dans de nombreux domaines notamment pour
la modélisation de systeémes complexes et la synthése de lois de commande.

Cependant, le succes d’un probléme de modélisation est fortement 1i¢ a la qualité des
variables qui les caractérisent. En effet, dans la majorité des cas, ces variables ne sont pas
toutes aussi informatives ; elles peuvent correspondre a du bruit, étre peu significative,
corrélées ou non pertinentes pour la tache a réaliser. Ainsi, il est indispensable de sélectionner
les variables pertinentes a utiliser dans le mode¢le. Cette sélection a pour objectif de réduire la
dimension de I’espace de données et d’améliorer la performance du modele tout en rehaussant
son interprétabilité. Dans ce cadre, de nombreuses méthodes de sélection ont été développées
et utilisées dans la littérature. Notre choix s’est portée sur la méthode utilisant le critére de
sensibilité flou car il a été démontré que ce critere est robuste et efficace. Il a notamment pour

avantage de mieux filtrer le bruit sur les données mesurées.
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Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’abord les différentes méthodes que nous allons
utiliser pour caractériser les matériaux textiles a traiter. Ensuite, nous décrirons la machine
plasma que nous allons utiliser pour réaliser les traitements plasma. Enfin, nous présenterons
la méthode que nous allons utiliser pour caractériser la modification de surface par plasma.
Les données d’apprentissage obtenues seront analysées dans le chapitre suivant afin de mettre
en ¢évidence les modifications apportées par plasma. De méme, une étude de sélection de
parameétres va étre menée afin de déterminer les parameétres les plus pertinents des matériaux
étudiés et du processus de traitement plasma en vue d’extraire de la connaissance sur ce

procédé et d’en simplifier la modélisation.
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3.1 Présentation des matériaux

Pour cette étude, nous avons utilisé des tissus en fibres de polyester et de viscose. La fibre
de polyester est la fibre synthétique la plus produite dans le monde et la plus couramment
utilisée dans I’industrie textile (voir annexe A). En dépit de ses propriétés fondamentales
telles que la ténacité, la résistance a l’abrasion et au froissement, cette fibre présente
I’inconvénient d’un trés faible pouvoir absorbant et d’une trés faible énergie de surface.
D’autre part, la fibre de viscose est une fibre cellulosique régénérée qui présente en particulier
des propriétés proches de celles de coton (voir annexe B). D’autant, elle est moins chere a
produire que les fibres naturelles et plus facile a teindre. La viscose constitue donc une
alternative trés valable au coton. Cependant, la plupart de ses applications telle que le médical
recommande une haute rétention d’eau et des liquides. Ainsi, pour augmenter 1’énergie de
surface de ces matériaux, nous avons choisi de les traiter par plasma atmosphérique sous air
puisqu’il a déja été démontré que ce type de traitement augmente grandement 1’énergie de
surface des polyméres et des textiles [LEROUX, 2006], [BORCIA, 2006], [PICHAL, 2007],
[KARAHAN, 2008], [FERREIRA, 2008], [TAKKE, 2009], [YAMAN, 2009].

Lors de cette étude, nous nous intéressons ¢galement a étudier 1’influence de la structure
textile sur les résultats du traitement par plasma. C’est pour cette raison que nous avons choisi
de varier quelques caractéristiques des tissus tels que le type des fibres, la finesse des fibres,
la densité de la maticre, la porosité et la construction de I’armure. Au total, nous avons utilisé
huit tissus dont quatre sont en fibres de polyester, deux en micro-polyester et deux en fibres
de viscose. Cependant, le traitement plasma est trés sensible a la présence d’impuretés dans la
structure textile vu qu’elles pourraient nuire a l’atteinte des résultats. Pour éliminer ces
impuretés, les tissus ont été nettoyés par un lavage a 1’eau chaude (85°C) pendant 2 heures,
suivi de trois ringcages a 1’eau froide. Ensuite, ils ont ét¢ séchés a 1’air ambiant pendant

environ une semaine avant d’étre placés dans une étuve a 30-35 °C pendant 24 h.

3.1.1 Détermination des caractéristiques des tissus

Nous nous intéressons dans cette partie a déterminer les caractéristiques des tissus que
nous avons utilisés dans notre étude. Avant la conduite des essais, les éprouvettes ont été
séjournées dans une atmosphére normale de conditionnement et des essais des textiles

(température : 20 = 2 °c ; humidité relative : 65 + 2 %).
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3.1.1.1 Deétermination de I’'armure de tissu

L’armure désigne le mode d’entrecroisement des fils de chaine (sens longitudinal) et de

fils de trame (sens transversal). On appelle rapport d’armure le nombre de fils de chaine et de

trame nécessaires pour la production de I’armure : ¢’est la plus petite configuration du tissu ;

autrement dit, le plus motif se répétant dans un tissu. Les trois armures fondamentales sont la

toile, le sergé et le satin, toutes les autres en sont dérivées (Tableau 3-1).

Pour déterminer 1’armure de tissu, nous avons utilis¢ la méthode décrite par la norme NF

G 07-104 (partie I) [AFNOR, 1975]. Le principe de cette méthode consiste, tout d’abord, a

effilocher une partie de tissu, de dimensions suffisantes pour contenir plusieurs fois le rapport

d’armure, sur deux bords perpendiculaires jusqu’a I’obtention sur chacun de ses bords d’une

frange d’environ 1 cm de largeur. Ensuite, a 1’aide d’une aiguille a détisser, faire glisser

quelques fils paralleles a I'un des bords effilochés pour le repérage des pris. Apres, continuer

éventuellement a dégager de nouveaux fils de tissu, en rejetant au fur et a mesure les fils déja

examinés jusqu’a ce que, en retrouvant une répétition de la méme disposition des fils de

chaine et de trame, on constate que le rapport d’armure a ét¢ complétement obtenu.

Armure Dessin Exemple d’images Description
[ A i i T LT Chaque duite passe alternativement
5:5:;2'::': =] | sous et sur un fil de chaine avec un
Toile f%%:giﬁgé:é:% décalage sur la rangée suivante. Ce
e === |tissage donne un tissu uni,
I N N N N N
.5:1: =t | semblable sur les deux faces.
EEEEEEE S
:ﬁ]:!l —lzﬁnl—l:ﬁ"u:ﬁﬂl- ] Chaque duite passe successw?ment
Seraé () e e e} au-dessus de trois fils de chaine et
cree i | au-dessous d un seul fil.
(1/3) oot | Sur Pendroit du tissu ainsi tissé,
ﬁ&:ﬁﬂzﬁﬁﬂzﬁﬁﬂ:ﬁﬁ des cotes saillantes montent en
Se e i T T oblique de gauche a droite.
) a; i) m] | Chaque duite passe sous et sur les
—p ===ty N
ey | fils de chaine selon un rythme
| 1] 1] N e 5 A
. HEC SR T i | différent de Iarmature serge et le
Satin _l_'u_u_'_' u_ﬂuuu:ﬂ fil de trame dissimile presque tous
P SHES Sl | les fils de chalne. L aspect est lisse,
':H;“l l“”;—'l |“”:“1 i | brillant sur I’endroit, mat sur
I’envers.
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3.1.1.2 Détermination du nombre de fils de chaine et de duites

Il s’agit de compter le nombre de fils de chaines ou de duites occupant une longueur bien
déterminée, puis de calculer le nombre de fils par unité de longueur.
En général, un tissu est plus au moins « serré ». On traduit ce taux de serrage par deux
grandeurs qui définissent la « contexture » ;
— Le compte en chaine : c’est le nombre de fils de chaine par centimétre de tissu (le
centimetre étant mesuré suivant le sens trame).
— Le duitage : c’est le nombre de fils de trame par centimétre de tissu (le centimeétre

étant mesuré suivant le sens chaine).

La méthode que nous avons utilisée consiste a détisser les bords de 1’éprouvette
conditionnée de maniere a lui conserver une longueur convenable pour le comptage puis a
extraire, au moyen d’une aiguille a détisser, les fils de I’éprouvette ainsi préparée en le

comptant. Ce test a été réalisé sur cinq essais dans chaque sens (chaine et trame).

3.1.1.3 Détermination de la masse surfacique

Il s’agit de déterminer la masse d’une éprouvette de surface connue, amenée soit a
I’équilibre dans 1I’atmosphére normale d’essais textiles soit a I’état anhydre.

La méthode que nous avons utilisée consiste a mesurer la masse au metre carré en
atmospheére normale d’un tissu. Comme préconisé par la norme NF G07-150 [AFNOR, 1984],
nous avons utilis€ un emporte picce de forme circulaire pour découper dix €prouvettes ayant
100 cm? de surface. La masse en grammes par metre carré, pour chaque éprouvette, a été
déterminée selon I’Equation (3-1).

M, =m x == (3-1)

ot M, est la masse surfacique (en g/m?), m la masse d’une éprouvette exprimée (en g) et s la

A s 2
surface de la méme éprouvette (en cm”).

3.1.1.4 Détermination de la finesse des fibres

La finesse d’une structure linéaire textile (fibre élémentaire, mono-filament, fil multi-
filamentaire,...) est exprimée par I’intermédiaire de son titre, qui représente sa masse par
unité de longueur. Selon le systéme international d’unités, I’'unité¢ de la masse linéique est le

« Tex ». Celui-ci correspond a la masse en gramme par kilométre de matiére (Equation 3-2).
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Il est a noter la possibilité d’utiliser des multiples ou des sous-multiples du systéme considéré

(Titre en millitex, en décitex, en kilotex, ...).

Maszze (g)

Titre (tex) = 1000 X (3-2)

Lengusur (m)

Dans notre cas, nous avons réalisé¢ les mesures de finesse des fibres sur un appareil de
type Vibroskop de Zweigle (Figure 3-1), selon la norme NF G07-306. Le principe de la
mesure consiste a charger la fibre d’un poids a son niveau inférieur et de la suspendre dans
I’appareil. On lui soumet ainsi des pulsations électriques d’une fréquence constante, pour la
mettre en vibration. Il est possible de varier la longueur de vibration pour aboutir a
I’amplitude maximale (résonance). Lorsque ce point est atteint, le résultat se lit sur 1’échelle

graduée correspondant au contrepoids utilisé.

Figure 3- 1: Appareil Vibroskop (Zweigle)

3.1.1.5 Détermination de I'embuvage des fils extrait d'un tissu

L’embuvage ou le retrait d’un fil est la différence entre la longueur d’un fil,
respectivement de chaine ou de trame, extrait d’un tissu et la longueur que ce méme fil
occupait dans le tissu. Il s’exprime en pourcentage de la longueur occupée par le fil dans le
tissu.

Pour déterminer ce parametre, nous avons utilisé¢ la méthode décrite par la norme NF G
07- 104 (partie IV) [AFNOR, 1975]. Cette méthode consiste a retirer avec précaution, a 1’aide
d’une aiguille a détisser, de la bandelette de tissu, par le milieu, un groupe de 10 fils, en
laissant chaque extrémité de fil dans des pinces de 1’appareil, en controlant soigneusement la
longueur de fil prise entre pince et en faisant coincider 1’extrémité avec le repere de la pince.

Ensuite, il s’agit d’appliquer progressivement la force de rectification juste suffisante pour la
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disparition des ondulations d’un fil, sans provoquer un allongement sensible de ce dernier.
Enfin, on fait une lecture de la longueur du fil sous tension. L’embuvage des fils extraits de

tissu est détermin¢ selon I’Equation 3-3.

E, = —2 X 100 (3-3)

0

ou E, est I’embuvage (en %), / la longueur moyenne du fil tendu (en mm), /, la longueur que

le fil occupait dans le tissu (en mm).

N.B: La détermination de ce parametre va nous servir pour déterminer le titre des fils de

chaine et de trame.

3.1.1.6 Détermination de la masse linéique (titre) des fils de chaine et
des fils de trame extrait d’un tissu

Pour déterminer ce parametre, nous avons utilis¢ la méthode décrite par la norme NF G
07-104 (partie V) [AFNOR, 1975]. Le principe de cette méthode consiste, tout d’abord, a
retirer successivement, dans le sens chaine d’une part et dans le sens trame d’autre part, dix
fils de chaque éprouvette et les ajouter aux fils qui ont servi a la mesure de ’embuvage de
manicre a obtenir une longueur minimale de fils de 10 m. Ensuite, placer ces fils dans des
vases a peser préalablement tarés. Puis, les conditionner dans I’atmosphére normale de
conditionnement et d’essai des textiles et, enfin, déterminer la masse des éprouvettes. La
masse linéique est obtenue en divisant la masse des fils par la longueur moyenne obtenue lors

de la mesure de I’embuvage.

3.1.1.7 Détermination de I'épaisseur

Nous avons réalisé¢ la mesure de I’épaisseur sur un appareil SODEMAT (Figure 3-2),
selon la norme NF GO07-153 [AFNOR, 1996]. Cet appareil est équipé d’une sonde
¢lectronique qui permet de déterminer 1’épaisseur du tissu avec une précision de 0,01 mm. La
mesure s’effectue a 1’aide d’un capteur €lectromagnétique qui permet de mesurer la distance
entre la surface plane sur laquelle est déposée 1’éprouvette et une feuille d’aluminium placée
au-dessus de celle- ci, avant la masse. La masse que nous avons utilisée permet d’exercer une

pression de 0,5 kPa sur I’éprouvette.
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Figure 3- 2 : Appareil SODEMAT

3.1.1.8 Détermination de la perméabilité a I'air
Nos mesures de perméabilité a I’air ont été réalisées sur le FX3300 perméabilimetre a Iair
de TEXTEST (Figure 3-3) sous une pression de 196 Pa, selon la norme NF GO7-111
[AFNOR, 1995]. Le principe de fonctionnement de cet appareil consiste & mesurer le taux et
le volume d’air qui circule a travers un tissu sous un différentiel de pression a la surface sous
le manomeétre. L’appareil est utilisé rapidement, simplement et avec une grande précision de
la perméabilité de I’air sur des supports plats de tout genre allant des tissus serrés ou enduits

aux feutres pour papier trés ouverts.

0 ALl

Figure 3- 3 : Appareil TEXTEST FX3300

3.1.1.9 Détermination de la rugosité
Nous avons réalisé les mesures de rugosité sur un profilometre optique (Cotec, Altisurf
500) (Figure 3-4). Le principe de fonctionnement de cet appareil est le suivant ; un faisceau
lumineux (lumiére blanche) passe a travers une lentille a forte aberration chromatique, qui

décompose le faisceau lumineux en ondes monochromatiques sur une certaine distance (300
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pm). En fonction du relief de la surface analysée, certaines longueurs d’ondes vont étre
réfléchies. Ces dernicres vont étre interprétées en termes d’altitude. Puis, les données acquises
sont traitées par un logiciel (Altimap) permettant de caractériser 1’état de la surface, calculer
les paramétres normalisées 2D et 3D, mesurer des distances, hauteurs, angles, évaluer les
volumes des creux ou des pics, et représenter la surface en 2D et 3D suivant divers modes.
Parmi les parameétres statistiques standards les plus utiles, nous retiendrons les suivants ;

— Sa, rugosité en r, est la moyenne arithmétique des écarts a la moyenne (7) et se

calcule par la formule (3-4):

— 1 ey-1vM-1 = ,
Sa= - EE BN re . — 7| (34

Sa exprime la rugosité en prenant en compte toutes les aspérités en r (pics et
vallées), en chaque point (&, z) du maillage de la surface.

—  Sds, densité des pics, correspond au nombre de pics par mm? étudié. Un point est
considéré comme sommet s’il est plus haut que ses 8 voisins. Ce paramétre dépend
donc du pas de mesure, utilisé pour balayer la surface étudiée. Dans notre cas, le

pas utilisé¢ est de 5 pm.

Notons bien que, pour chaque tissu, la mesure de la rugosité a été réalisée sur cinqg essais.

Figure 3- 4 : Profilométre optique (Cotec, Altisurf 500)

3.1.1.10 Détermination de la porosité
La porosité¢ est le rapport de volume des vides du matériau divisé par le volume total. Elle

s’exprime le plus souvent en pourcentage (%). En général, on distingue pour tout matériau
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poreux deux types de porosité : une porosité ouverte et une porosité¢ fermée. Le premier type
regroupe les pores dont le volume est accessible depuis 1’extérieur de 1’échantillon. Le second
type regroupe les pores qui sont clos et non connectés entre eux. La somme de ces deux
porosités constitue la porosité totale. Toutefois, en ce qui concerne le textile, la porosité
fermée est considérée nulle (on néglige les rares cas ou la présence de fibres creuses induit
une porosité fermée non nulle). La porosité totale des textiles peut s’étendre jusqu’a a 95 %
ou plus dans certains cas. Cette tres forte porosité rend compte du fait que les fibres ne sont
pas disposées de facon tres dense et qu’elles ne sont pas uniformes que se soit par leur taille
ou par leur forme.

Dans notre cas, la porosité a été calculée en fonction de la masse surfacique, de 1’épaisseur

et de la densité de I’échantillon considéré selon I’Equation (3-5).
M
Psép

e=1- (3-5)

oul ¢ est la porosité (en %), M la masse surfacique de 1’échantillon (en g/m?), ep I’épaisseur

de ’échantillon (en m) et p, la densité des fibres constituant ’échantillon (en g/m”).

3.1.1.11 Détermination de la surface totale des fibres

La surface totale des fibres représente la surface occupée par les fibres par unité de surface
du matériau textile. Elle représente entre autre la surface totale offerte au traitement.
Dans notre cas, la surface totale des fibres a été calculée en fonction de la masse

surfacique, de la finesse et de la densité de fibres selon I’Equation (3-6).
_2Ms
B psD

St (3-6)

ot St est la surface totale des fibres (en m*/m?) et D le diamétre des fibres (en pum).
Le diametre des fibres a ét¢ déterminé grace au microscope optique.
Le Tableau 3-2 regroupe les caractéristiques des tissus que nous avons étudiés.

La Figure 3-5 montre des exemples d’images des tissus observées au microscope optique avec

un agrandissement de x10.
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‘ Tissu Atl AR A3 As Bt Bs Et Es CV(%)
Paramétre

. 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100% 100%
Matiere . . -
polyester polyester polyester polyester polyester polyester viscose viscose
T des fib fibres fibres fibres fibres icrofib icrofib fibres fibres i
ype des Hbres standards standards standards standards | TMCTOMOTES | MICTONDICS | - o dards standards
Armure toile toile toile sergé de 3 toile sergé de 3 toile sergé de 3 -
Finesse des fils de 362 925 309 362 351 351 341 341 49.29
chaine (dtex) (9,29) (33,54) (4,71) (5,36) (8,92) (2,74) (3,71) (4,73) ’
Finesse des fils de 167 925 293 335 150 300 340 340 67.88
trame (dtex) (2,73) (29,11) (6,13) (5,2) (0) (2,64) (0,48) (2,12) ’
Finesse des fibres 1,7 1,7 1,7 1,7 0.9 0.9 1,3 1,3 26.37
(dtex) (0,0354) (0,0252) (0,0473) (0,0270) (0,0195) (0,0152) (0,0224) (0,0239) ’
Masse surfacique 160 275,5 119 200 170 195 180 190 7380
(g/m?) (1,56) (4,09) (2,32) 2,4 (0,88) (1,96) (2,38) (1,31) ’
Epaisseur (mm) 0,32 0,60 0,385 0,38 0,31 0,37 0,38 0,41 2973
sous 0,5 kPa (0,0069) (0,0057) (0,0053) (0,008) (0,0075) (0,0086) (0,0052) (0,0075) ’
Perméabilité a l'air 55 346 3315 104 20 49 786 673 166.05
(I/m” s) sous 196 kPa (2,358) (4,55) (51,56) (2,67) (0,702) (1,135) (25,024) (43,05) ’
Duitage (duites/cm) 17,2 13 14 21 18,6 21 17 21 17.69
(0,4472) 0) 0) 0) (0,8944) 0) 0) 0) '
Compte chaine 39,2 13,6 24 40 39,4 41,6 42,2 45 30.64
(fils/cm) (0,4472) (0,2041) (0) (0) (0,5477) (0,5477) (0,4472) (0) ’
Porosité(%) 63,8 66,7 77,2 61,9 60,6 62,1 68,8 69,5 R.47
(0,43) (0,18) (0,13) (0,35) (0,75) (0,50) (0,01) (0,35) ’

Rugosité (um- pas= 57,9 55,4 53,1 51,6 56,7 41,9 74,4 68,6 17.57
5um) (1,61) (1,48) (2,72) (2,64) (2,45) (1,18) (1,06) (3,37) ’
Densité des pics 2307 1557 995 1750 1888 1991 1303 1413 7538
(pics/mmz— pas=5um) (37,20) (62,52) (11,13) (40,14) (35,33) (67,67) (29,34) (38,26) ’
Surface totale des 37 63,8 27,7 46,3 53,9 61,8 45,4 47,9 2513
fibres (m”*/m?) (0,02) (0,28) (0,32) (0,19) (0,30) (0,10) (0,21) (0,11) ’

() : Ecart type.

Tableau 3- 2 : Caractéristiques des différents tissus
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|izuu pm

Figure 3- 5 : Images des différents tissus obtenues par microscopie optique (agrandissement x10)
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3.1.2 Préparation des échantillons

Tout d’abord, la mesure tensiométrique par la méthode de Wilhelmy a été utilisée pour
tester la propreté des tissus lavés. L’appareil est une balance qui va mesurer la force de
mouillage a I’interface lame platine/liquide (Figures 3-6 et 3-7). Avant chaque mesure, la
lame de platine a été nettoyée par un passage sous la flamme afin d’assurer sa propreté. Le
périmetre en contact étant connu, cette force est directement retranscrite en énergie de surface
(en mN/m) par le tensiométre [LEROUX, 2007]. La propreté des tissus a été vérifiée en
mesurant la tension de surface de 1’eau du dernier ringage qui demeure constante (au alentour
de 72,6 mN/m) et correspond bien a celle de I’eau pure. Apres séchage, les échantillons ont
été repassés et assemblés par couture de maniere a former un petit rouleau puisque la machine
plasma a utiliser permet un traitement en continu de la maticre. Enfin, ils ont été conditionnés
dans une atmosphére normale de conditionnement (20 + 2 °C, 65 + 2 % RH) préalablement

au traitement plasma.

Lame de platine

F=ry,
r / Lame de platine
[
EEA \__

Liquide

Figure 3- 7 : Représentation d’une mesure de la tension de surface par la méthode de Wilhelmy
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3.2 Présentation de la machine plasma

\ .

Les traitements par plasma a pression atmosphérique ont été réalisés, au laboratoire
GEMTEX, sur une machine dénommée « Coating Star » manufacturée par « AHLBRANDT
SYSTEM » (voir Figure 3-8 et Figure 3-9). Cette machine est de type hybride Corona/
Décharges a Barriére Diélectrique (DBD). La décharge est générée entre deux électrodes
métalliques, alimentées en courant alternatif et une contre électrode cylindrique permettant le
passage en continu de la matiére. Ces deux ¢électrodes sont recouvertes d’un matériel
diélectrique qui est la céramique. Elles permettent une répartition plus homogeéne du courant
les traversant et donc la création d'un plasma homogeéne a pression atmosphérique. Les
¢lectrodes ont une longueur de 0,5 m et une largeur de 1,5 cm. La contre électrode a une
longueur de 0,5 m et un diametre de 0,3 m. La distance entre les ¢€lectrodes et la contre
¢lectrode est de 1,5 mm. Le systeme fonctionne avec une fréquence électrique de 30 kHz et
une tension de 15 kV. Les parametres pouvant varier sont la puissance ¢lectrique (de 300 a
1000 W) et la vitesse de défilement de 1’échantillon sous les électrodes (de 2 a 10 m/min). De
ces parametres, on peut calculer un parameétre appelé puissance de traitement (TP) qui est

exprimé en kJ/m? (Equation (3-7)).
TP = (££) x 0,06 (3-7)

ou P, est la puissance ¢lectrique (en W), L est la longueur des ¢électrodes (en m) et V est la

vitesse de traitement (en m/min).

Dans notre cas, nous avons utilisé I’air ambiant comme gaz plasmagéne. Cependant,
d’autres gaz peuvent étre utilisés. L’avantage de notre systéme de traitement, outre le fait que
I’on puisse modifier le gaz de traitement est que 1’on peut effectuer une pulvérisation grace a
des nébuliseurs de produit chimique au niveau de 1’¢lectrode (Figure 3-9) afin qu’une fois la
surface du matériau activée par plasma on puisse faire réagir divers produits. Par contre, il est
important de noter que cette machine ne traite qu’une face de textile a la fois puisque la face

plaquée sur la contre- électrode n’est pas en contact avec le plasma.

122

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 3 Matériel et méthodes expérimentales

1,

4 — 1 — Echantillon
s 2 — 2 électrodes (1,5x50 cmi?)
§ 3 — Contre électrode cylindrique
4 — Afomiseur
y

Figure 3- 9 : La machine plasma « Coating Star » (AHLBRANDT SYSTEM)

3.3 Meéthode d’analyse de surface

Ici il n’est pas possible d’utiliser la méthode de la goutte posée (voir annexe C) pour
caractériser la modification de surface de tissus par plasma. En effet, les tissus sont des
structures textiles qui ont une surface fortement hétérogéne vu qu’elle est composée d’une
succession de sections de fibres et de pores. De ce fait, si une goutte de liquide est déposée sur
cette surface, elle sera absorbée par capillarité trés rapidement ce qui rend la mesure délicate.

Il faut donc utiliser une autre méthode afin de déterminer d’une maniére pertinente 1’énergie

de surface des textiles.
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Nous allons utiliser la « BALANCE 3S » de chez GBX (Figure 3-10) qui nous permettra
de mesurer I’angle de contact entre un liquide et 1’échantillon mais aussi d’obtenir une
estimation de la capillarité.

L’appareil permet de mesurer la variation de masse de 1’échantillon a analyser en
fonction du temps. La mesure s’effectue en suspendant un échantillon de taille 3 cm sur 5 cm
au fléau de la balance. En dessous de celui-ci est placé un récipient contenant le liquide (eau
déminéralisée). Lors de démarrage de la manipulation, le récipient est monté
automatiquement jusqu’a ce que la tranche de 1’échantillon entre en contact avec la surface de
liquide. La montée de récipient est bloquée a ce niveau lorsque I’appareil détecte une
variation de masse de 1’échantillon (formation du ménisque).

Nous avons fixé arbitrairement le temps de mesure a 2 minutes afin de pouvoir observer
outre le phénoméne de mouillage, le phénoméene de capillarité. Une fois la mesure terminée,
le récipient contenant le liquide redescend jusqu’a cassure du ménisque obtenue entre

I’échantillon et le liquide (Figure 3-11).

Figure 3- 10 : La « BALANCE 3S »

?

Echantillon de
Meénisque 3%5 cm?
A : Recipient
. bil
Liquide —4—» fmobrE

Figure 3- 11 : Schématisation du fonctionnement de la « BALANCE 38 »
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Le logiciel trace un suivi de la variation de la masse de liquide au contact avec 1’échantillon
en fonction du temps. La courbe obtenue ressemble a la Figure 3-12. Elle peut étre divisée en
deux parties bien distinctes.

e 1 partie : il y a une brusque augmentation de la masse mesurée. Cette augmentation
est due a I’entrée en contact de 1’échantillon et de la surface de liquide. Il y a donc
formation d’un ménisque plus ou moins important suivant 1’angle de contact. On
atteint donc rapidement une valeur correspondant a la masse du ménisque (M,,).
pieme partie : I’augmentation de la masse mesurée devient de plus en plus faible. Ceci

correspond a la masse de liquide montant dans 1’échantillon par capillarité. A la fin

des 2 minutes, on obtient pour le dernier point de la courbe la masse totale (M,).

Masse deliquide M,
4
Mo \
boo @) .
I T -
I Capillarite
|
]
1
1
1
I
I
1
O
]
: 2 min
L .
A\ T

Mouillage

Figure 3- 12 : Courbe théorique du mouillage

La masse capillaire finale (M.) correspond a la masse de liquide absorbée par
capillarité par 1’échantillon pendant son temps de contact avec le liquide. Cette valeur est
donnée par la balance a la fin de mesure lorsque I’échantillon est retiré de la surface de
liquide. La masse de ménisque est obtenue grace a I’Equation (3-8)

My = My — M, (3-8)
Une fois la masse de ménisque est déterminée, il est possible d’en déduire le cosinus

de I’angle de contact entre le liquide et I’échantillon (Equation (3-9)).
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F =M,,g =v.pcosf (3-9)

oug =981m/ s%, v, est la tension de surface du liquide (en mN/m), 8 I’angle de contact (en
°) et p le périmetre équivalent en contact (en mm).

Le périmétre p a été¢ déterminé en utilisant I’heptane comme liquide mouillant. En faisant
I’hypothese que 1’on a un mouillage total de surface des fibres avec I’heptane (cosf = 1), il

est possible de calculer le périmétre de chaque échantillon grace a 1’équation suivante :

— Mmg -
p =" (3-10)

La tension de surface y; de I’heptane vaut 20,14 mN/m.

Grace a la masse capillaire (M,) présente dans 1’échantillon, la hauteur capillaire peut
étre déduite a 1’aide de I’Equation (3-11)
M, = p;heS (3-11)

ou h est la hauteur capillaire qui correspond a la progression capillaire verticale de liquide
dans I’échantillon de tissu (en mm), S la section droite du milieu poreux (en mm?), € la

porosité de I’échantillon (en %) et p; la masse volumique de liquide (en g/cm’).

3.4 Conclusion

Dans cette étude, des méthodes expérimentales normalisées ont été introduites
pour déterminer certaines caractéristiques des tissus utilisés. Les traitements par plasma ont
été réalisés sous air en utilisant une décharge controlée par barriere diélectrique. La
modification de la surface des tissus a été¢ caractérisée par une méthode tensiométrique
utilisant une balance de type 3S. Les résultats seront exposés et analysés dans le chapitre
suivant. On s’intéresse €galement dans ce chapitre a sélectionner les parametres les plus

pertinents qui ont une influence sur les résultats du traitement plasma.
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Chapitre 4 : Etude de l'influence de la
structure textile sur le traitement par
plasma atmosphérique

Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’abord les résultats de fonctionnalisation des
différents tissus en polyester (PET), micro-polyester et viscose par un traitement plasma sous
air a pression atmosphérique. Ensuite, nous exposerons la méthodologie suivie pour
sélectionner les paramétres pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement
plasma, en utilisant le critére de sensibilité flou. Enfin, nous proposerons une analyse et

discussion des résultats obtenus.

127

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 4 Etude de I'influence de la structure textile sur le traitement par plasma atmosphérique

4.1 Fonctionnalisation des tissus par plasma

Pour cette étude, nous avons utilisé huit tissus dont quatre sont en fibres de PET (Atl,
At2, At3, As), deux en micro-PET (Bt, Bs) et deux en fibres de viscose (Et, Es). Les
caractéristiques de ces tissus ont été présentées dans le Tableau 3-2 (Chap 3 - Tableau 3-2).

Ces différents tissus ont été traités, sur une seule face, par un plasma atmosphérique de
type décharges a barriére diélectrique utilisant ’air ambiant comme gaz plasmagéne a
différentes puissances ¢lectriques: 300, 500, 700 et 1000 W. Pour chacune de ces puissances,
la vitesse de défilement de tissu sous les ¢€lectrodes a été modifiée. Les vitesses choisies sont
de 2, 5, 7 et 10 m/min. Le fait qui correspond & une puissance de traitement (TP) variable
entre 0 (cas non traité) et 60 kJ/m’. Les modifications des propriétés de mouillage des tissus
ont été suivies en fonction de TP. Pour chaque TP, cinq échantillons par tissu ont été¢ mesurés

et la valeur moyenne a fait I’objet de 1’¢tude.

4.1.1 Etude de I'oxydation des tissus de PET

4.1.1.1 Mouillabilité

Les mesures de la mouillabilité des tissus de PET ont été effectuées par tensiométrie
(Chap 3 - § 3.3). Lors de cette manipulation, nous avons pu remarquer que malgré le fait que
nous trempions les échantillons dans 1’eau distillée, la valeur de la tension de surface de cette
eau ne variait pas et ce, quelle que soit la puissance de traitement. Nous avons donc constaté
qu’il n’y a pas des couches de faible cohésion (c.-a-d. des oligomeres) a la surface des fibres
de PET car dans le cas contraire la tension de surface de I’eau aurait diminué. On a donc
I’angle réel entre la fibre de polyester et I’eau. Les résultats obtenus sont regroupés sur la

Figure 4-1 ci-dessous.
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Figure 4- 1 : Evolution du cosinus de 1’angle de contact de I’eau a la surface des tissus de PET en
fonction de la puissance de traitement plasma

D’apres cette figure, nous pouvons remarquer qu’il y a augmentation de la mouillabilité
des tissus de PET apres le traitement plasma. L’énergie de surface de polyester a donc été
augmentée considérablement pour arriver a ces résultats. Ceci démontre bien qu’il y a eu une
modification de la surface polymérique lors du traitement plasma et plus précisément une
oxydation par les espéces réactives du plasma tels que les ions, les ¢€lectrons, les radicaux
libres et les radiations UV (UltraViolet). Si nous prenons en compte le mécanisme de
modification de PET proposé dans la littérature (Chap I - Figures 14a et b), les coupures de
chaines et les oxydations par plasma ont principalement lieu au niveau des fonctions esters.

Pour tous les tissus, nous pouvons constater que le cosinus de I’angle de contact augmente
plus ou moins rapidement jusqu’a atteindre une sorte de plateau limite qui semble étre la
valeur maximale du cosinus de I’angle de contact pouvant étre atteinte avec ce type de
traitement. Les écarts types moyens (incertitudes) observés lors de ces mesures sont faibles.
Les traitements peuvent donc étre considérés comme homogeénes et reproductibles. Le
Tableau 4-1 liste les valeurs minimale et maximale du cosinus de 1’angle de contact (cos0) de
I’eau a la surface de chaque tissu de PET ainsi que la valeur de la pente de la courbe et la

puissance de traitement (TP) correspondant a 95 % de la valeur maximale du cosf.
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Valeur minimale . Valeur de la T}) coirespondant
0s0 (cas non traité) Valeur maximale ente a 95 % de cosO
Tissu P maximale (kJ/m?)
Atl 0,2537 0,7256 0,1071 ~ 12
At2 0,25 0,67 0,0694 ~ 18
At3 0,24 0,61 0,0146 ~24
As 0,2458 0,6946 0,095 ~ 12

© 2011 Tous droits réservés.

Tableau 4- 1 : Valeurs minimale et maximale du cosinus de 1’angle de contact de 1’eau a la surface de
chaque tissu de PET, valeur de la pente de la courbe et puissance de traitement (TP) correspondant a
95 % de la valeur maximale du cos6

En outre, nous pouvons remarquer que le tissu At3 présente un comportement différent
de ce qui a été observé sur les tissus Atl, At2 et As (Figure 4-1). En effet, la courbe du
cosinus de I’angle de contact de ’eau a la surface de ce tissu montre une tendance négative
pour les plus petites puissances de traitement (TP). Ceci indique que le liquide ne mouille pas
les fibres et ainsi le traitement a des trés faibles TP semble ne pas étre efficace dans ce cas. 11
faut au minimum une puissance de traitement de 24 kJ/m” pour que le cosinus de I’angle de
contact atteigne 95 % de sa valeur maximale. Ainsi, le tissu At3 a besoin d’une puissance de
traitement plus importante pour que sa surface soit oxydée par les especes réactives du

plasma.

4.1.1.2 Capillarité

Puisque le support traité est de tissu, on peut déterminer un autre parameétre lié¢ a la
mouillabilité qui est la hauteur capillaire. Ce parametre a été calculé a partir de la masse
capillaire mesurée par le tensiometre (Chap 3 - § 3.3). La masse capillaire correspond a la
masse d’eau distillée absorbée par la tranche de 1’échantillon (2 x 3 cm) pendant 2 minutes.
La Figure 4-2 ci-dessous montre I’évolution de la hauteur capillaire des différents tissus de

PET en fonction de la puissance de traitement.
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Figure 4- 2 : Evolution de la hauteur capillaire des tissus de PET en fonction de la puissance de
traitement plasma

Nous pouvons remarquer que la hauteur capillaire de chaque tissu augmente
progressivement avec la puissance de traitement. Cette augmentation de la capillarité suit
I’augmentation de cosinus de 1’angle de contact. Donc les traitements par plasma n’affectent
pas seulement les fibres présentent en surface mais aussi les fibres présentent a I’intérieur de
tissu. Ainsi, le test de capillarité va permettre de caractériser la qualité du traitement en terme
de répartition entre la surface du textile et le coeur du matériau. Le Tableau 4-2 regroupe les
valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire (Hc,p) de chaque tissu de PET ainsi que
la valeur de la pente de la courbe et la valeur du TP correspondant & 95 % de la valeur
maximale de Hc,p. Nous pouvons constater dans tous les cas que les traitements par plasma
ont amélioré le pouvoir capillaire des tissus de PET envers I’eau distillée. Cependant, nous
pouvons noter que le tissu As offre une augmentation de capillarité plus importante que celle

des autres tissus.
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Valeur minimale | Valeur maximale Valeur de la Tl? cozrespondant
Heap (mm) (mm) ente 295 % de Heqp
Tissu P maximale (kJ/m?)
Atl 6,563 27,01 1,7684 =~ 30
A2 8 29 1,2572 ~24
At3 2,05 19,05 0,8501 =24
As 8,286 32,76 2,8489 ~ 30

© 2011 Tous droits réservés.

Tableau 4- 2: Valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire de chaque tissu de PET, valeur de
la pente de la courbe et puissance de traitement (TP) correspondant a 95 % de la valeur maximale de
Hcap

Par ailleurs, contrairement au cosinus de I’angle de contact avec 1’eau distillée, nous
remarquons qu’il faut une puissance de traitement plus importante pour les tissus Atl, At2 et
As pour que la capillarité atteigne 95 % de sa valeur maximale. Ceci peut s’expliquer par le
fait que pour une bonne capillarité, il faut que les fibres présentes a I’intérieur du matériau
soient traitées et non uniquement celles présentes en surface. Il faut donc traiter a une TP
¢levée pour obtenir un traitement des fibres présentes en surfaces ainsi que celles présentes a
I’intérieur. Pour le tissu At3 par contre, les puissances de traitement nécessaires pour atteindre
95 % de la valeur maximale de la mouillabilité et de la capillarité sont identiques. Ainsi, nous
pouvons conclure que I’oxydation des fibres présentes a 1’intérieur des tissus Atl, At2 et As a
nécessité une TP plus importante que celle d’activation des fibres présentes en surface.
Cependant, le traitement d’oxydation de I’ensemble des fibres de tissu At3 semble éEtre

homogene.

4.1.2 Etude de I’oxydation des tissus de micro-PET
4.1.2.1 Mouillabilité

Apres les traitements par plasma, il y a augmentation considérable du cosinus de
I’angle de contact entre les tissus de mico-PET et I’eau distillée sans création de couches de
faible cohésion (Figure 4-3). Cette amélioration de la mouillabilité peut étre attribuée a
I’introduction de groupements polaires de type carbonyles, carboxyles et hydroxyles a la

surface des microfibres de polyester [LEROUX, 2007], [GEYTER, 2006]. Pour chaque tissu, la
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courbe représentant 1’évolution de cosinus de I’angle de contact en fonction de TP présente
trois régions distinctes: une premiere région ou ’amélioration de la mouillabilité¢ est plus
remarquable méme a des faibles TP, suivi d’une seconde région ou le cosinus de ’angle de
contact augmente lentement jusqu’a atteindre un palier. Ce résultat indique que les especes
réactives du plasma ont une énergie suffisante, méme a des faibles TP, pour activer et

modifier la surface des tissus en micro-PET [JELIL, 2009a].

0,9
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Figure 4- 3 : Evolution du cosinus de 1’angle de contact de 1’eau a la surface des tissus de micro-PET
en fonction de la puissance de traitement plasma

Les traitements peuvent étre considérés comme homogenes et reproductibles puisque les
écarts types moyens observés lors de ces mesures sont faibles. Le Tableau 4-3 regroupe les
valeurs minimale et maximale du cosinus de I’angle de contact de 1’eau a la surface de chaque
tissu de micro-PET ainsi que la valeur de la pente de la courbe et la valeur du TP

correspondant a 95 % de la valeur maximale du cos6.

Valeur minimale TP correspondant

cos (cas non traité) Valeur maximale | Valeur de la pente | a 95 % de cosO
Tissu maximale (kJ/m?)
Bt 0,2667 0,7679 0,1154 ~ 12
Bs 0,268 0,7817 0,1143 ~ 12

Tableau 4- 3 : Valeurs minimale et maximale du cosinus de 1’angle de contact de 1’eau a la surface de
chaque tissu de micro-PET, valeur de la pente de la courbe et puissance de traitement (TP)
correspondant & 95 % de la valeur maximale du cosf
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D’apres ce tableau, nous pouvons remarquer apres traitement que la mouillabilité est tres

légerement plus €levée pour le tissu Bs que pour le tissu Bt.

4.1.2.2 Capillarité

Apres les traitements par plasma, il y a augmentation du pouvoir capillaire des tissus
de micro-PET envers 1’eau distillée (Figure 4-4). L augmentation mesurée de la capillarité est
due a I’étalement de liquide a la surface des fibres. En effet, le plasma en oxydant la surface
des fibres, augmente 1’affinité de celle-ci avec le liquide. Nous pouvons noter aussi que,
contrairement au cosinus de I’angle de contact, il faut une puissance de traitement plus
importante (environ 60 kJ/m?) pour arriver a la capillarité maximale. Ainsi dans ce cas,
I’oxydation des fibres a I’intérieur des tissus a nécessité une TP plus importante que celle de

I’activation des fibres présentes en surface.
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Figure 4- 4 : Evolution de la hauteur capillaire des tissus de micro-PET en fonction de la puissance de
traitement plasma

Le Tableau 4-4 regroupe les valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire de
chaque tissu de micro-PET ainsi que la valeur de la pente de la courbe et la valeur du TP
correspondant a 95 % de la valeur maximale de Hc,,. Nous pouvons remarquer apres

traitement que la hauteur capillaire de tissu Bs est plus importante que celle de tissu Bt.
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Valeur Valeur maximale TP correspondant
) Heap minimale (cas (mm) Valeur de la pente a 95 % de Heqp
Tissu non traité) (mm) maximale (kJ/m?)
Bt 9,029 33,44 3,0826 ~ 30
Bs 12,686 37,22 34172 ~ 30

Tableau 4- 4 : Valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire de chaque tissu de micro-PET,
valeur de la pente de la courbe et puissance de traitement (TP) correspondant a 95 % de la valeur
maximale de He,p

4.1.3 Etude de I'oxydation des tissus de viscose

4.1.3.1 Mouillabilité

Comme pour les tissus de PET et micro-PET, les tissus de viscose ont été traités par
plasma sur une seule face et nous avons suivi les modifications de leurs propriétés de
mouillage en fonction de la puissance de traitement (TP).

Apres traitement, il y a augmentation du cosinus de I’angle de contact entre les tissus
de viscose et 1’eau distillée sans création de couches de faible cohésion (Figure 4-5). Ceci

démontre bien qu’une oxydation de la surface des tissus a lieu lors du traitement plasma.

0,9
b 3 -L
0,8 'E' """" E """""""
0,7 -
)
(%]
S /
06 7
1
!
0,5 4 -m-Et  —e-Es | |
0,4 T T T T T
0 10 20 30 40 50 60

TP (kI/m?)

Figure 4- 5 : Evolution du cosinus de I’angle de contact de I’eau a la surface des tissus de viscose en
fonction de la puissance de traitement plasma
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Les écarts types moyens observés lors de ces mesures sont faibles. Ainsi, les traitements
peuvent étre considérés comme homogenes et reproductibles. Le Tableau 4-5 regroupe les
valeurs minimale et maximale du cosinus de I’angle de contact de 1’eau a la surface de chaque
tissu de viscose ainsi que la valeur de la pente de la courbe et la valeur du TP correspondant a

95 % de la valeur maximale du cos0.

.. TP correspondant
cosf \Eiiu;(;ﬁlggﬁge Valeur maximale Vale;rl t(ie la a 95 % de CosH
Tissu P maximale (kJ/m?)
Et 0,4722 0,818 0,0545 ~ 18
Es 0,482 0,84 0,0583 ~ 18

Tableau 4- 5 : Valeurs minimale et maximale du cosinus de 1’angle de contact de I’eau a la surface
des tissus de viscose, valeur de la pente de la courbe et puissance de traitement (TP) correspondant a
95 % de la valeur maximale du cos

D’apres ce Tableau, nous pouvons remarquer que la mouillabilité est 1égerement plus
¢élevée pour le tissu Es que pour le tissu Et. Cependant, ces deux tissus ont nécessité une
méme TP de 18 kJ/m” environ pour que le cosinus de I’angle de contact atteigne 95 % de sa

valeur maximale.

4.1.3.2 Capillarité

Apres les traitements par plasma il y a augmentation du pouvoir capillaire des tissus de
viscose envers |’eau distillée (Figure 4-6). Ceci indique que les fibres présentes a 1’intérieur
de ces tissus sont oxydées par les especes réactives du plasma. Nous pouvons remarquer que
pour des valeurs des TP inférieures a 42 kJ/m’, la hauteur capillaire augmente
progressivement. A partir de 42 kJ/m’, la hauteur capillaire des tissus diminue légérement.
Comme pour les tissus de PET et micro-PET, nous constatons que la puissance de traitement
des fibres a I’intérieur des tissus de viscose est supérieure a celle de 1’oxydation des fibres

présentes en surface.
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Figure 4- 6 : Evolution de la hauteur capillaire des tissus de viscose en fonction de la puissance de

traitement plasma

Le Tableau 4-6 regroupe les valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire de

chaque tissu de viscose ainsi que la valeur de la pente de la courbe et la valeur du TP

correspondant a 95 % de la valeur maximale de Hc,,. Nous pouvons remarquer apres

traitement que la hauteur capillaire est plus élevée pour le tissu Es que pour le tissu Et.

Valeur minimale . TP correspondant
H o Valeur maximale Valeur de la 02 0
) cap (cas non traité) (mm) ente a 95 % de Hegp
Tissu (mm) p maximale (kJ/m?)
Et 30,876 46,68 1,3875 24
Es 34,753 50,00 1,3632 24

Tableau 4- 6 : Valeurs minimale et maximale de la hauteur capillaire de chaque tissu de viscose,
valeur de la pente de la courbe et puissance de traitement (TP) correspondant a 95 % de la valeur

maximale de Hc,p,

Notons bien que dans ce travail, nous n’avons pas suivi le phénomene de vieillissement

aprés traitement plasma. Cependant, dans la littérature il y a de nombreux travaux qui ont

étudié ce phénomene. Dans ce cadre, Leroux et al. [LEROUX, 2007] en utilisant un plasma

de type décharges a barriere diélectrique sous air comme la notre, ont montré que le

traitement d’un tissu de polyester garde une bonne stabilité. En effet, ils ont constaté que

méme apres un mois de vieillissement a 1’air ambiant, il n’y a qu’une 1égeére diminution du
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taux d’oxygene en surface. Le méme type de résultat a été observé par Pichal et al. [PICHAL,
2006], [PICHAL, 2007] en traitant des tissus de polyester par un plasma atmosphérique sous
air. En fait, ils ont remarqué que les modifications apportées restent stables apres 13 jours de
vieillissement. Kabajev et al. [KABAJEV, 2004] ont remarqué aussi que la capillarité d’un
tissu de polyester traité par un plasma a pression réduite sous air garde une bonne stabilité
apres un mois de vieillissement.

Par ailleurs, des autres études ont montré qu’il y a une diminution de I’énergie de surface
lors du vieillissement apres le traitement par plasma. A titre d’exemple, Morent et al.
[MORENT, 2007] en traitant des non-tissés en poly(éthyléne téréphtalate) par un plasma de
type décharges a barriere di¢lectrique a une pression de 5 kPa sous air, argon et hélium, ont
remarqué que le traitement sous air donne un vieillissement beaucoup moins stable que les
autres gaz. Ils ont attribué la diminution de I’énergie de surface a la réorientation des
nouveaux groupes hydrophiles vers I’intérieur du polymeére. Takke et al. [TAKKE, 2009] ont
¢galement observé que le vieillissement a I’air ambiant d’un tissu de polyester traité par
plasma atmosphérique sous air provoque une augmentation de I’angle de contact. Ils ont
attribué ce résultat au retournement des chaines moléculaires ainsi qu’aux post-réactions des

sites actifs avec ’air ambiant.

Dans cette premiére partie, les manipulations par mouillage ont permis de mettre en
¢vidence les modifications de surface engendrées par le traitement plasma sur des tissus en
PET, micro-PET et viscose, en se basant sur leur comportement vis-a-vis de 1’eau distillée.
Les résultats obtenus ont montré qu’il y a une nette amélioration de la mouillabilité et du
pouvoir capillarite des différents tissus. Dans la partie suivante, nous allons déterminer les
parametres les plus pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement plasma
relatifs a chaque paramétre de sortie. Cette étude va permettre d’une part d’extraire de la

connaissance sur le procédé, et d’autre part d’en simplifier la modélisation.

4.2 Sélection des parametres pertinents des matériaux étudiés et du

processus de traitement plasma

Pour cette ¢tude, nous avons présélectionné 14 parametres des tissus et 2 parametres du

procédé plasma afin d’étudier leurs possibilités d’influence sur les modifications de surface
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apportées par plasma. Le Tableau 4-7 liste I’ensemble de ces parametres ainsi que leurs

désignations.

Parametres Désignations

Parametres du procédé

plasma (entrée)

Caracteristiques des tissus:

matiere (X)), armure (X;), finesse des fibres (x3), masse surfacique
(x4), épaisseur (Xs), duitage (x¢), compte chaine (x7), finesse des
fils de chaine (xg), finesse des fils de trame (x9), perméabilité a
I’air (x19), rugosité (x;;), densité des pics (X;2), porosité (Xi3),
surface totale des fibres (X14)

Parameétres du plasma:

puissance ¢électrique (X;s), vitesse de traitement (X;¢)

Propriétés de surface

(sortie)

cosinus de I’angle de contact (y;), hauteur capillaire (y;)

Tableau 4- 7 : Paramétres d’entrée et de sortie du procédé plasma

Le Tableau 4-8 nous renseigne sur les coefficients de corrélation entre les différents

parametres d’entrée et de sortie. Nous pouvons noter qu’il existe une forte corrélation entre :

v
v
v

D N N NN

La matiére et la rugosité,

L’armure et le duitage,

La finesse des fils de chaine, la finesse des fils de trame, la masse surfacique et
I’épaisseur,

La masse surfacique et la surface totale des fibres,

La perméabilité a I’air et la porosité,

Le duitage et le compte chaine,

La porosité et la densité des pics.

Il est donc important d’identifier les parameétres d’entrée les plus pertinents afin de faciliter

I’interprétation des résultats. Pour se faire, nous allons utiliser le critére de sensibilité flou et

appliquer I’algorithme récurent présenté dans le Chapitre 2 (Chap?2 - § 2.3.3). Cet algorithme

va nous permettre de sélectionner les parametres d’entrée les plus pertinents et €liminer ceux

qui sont moins pertinents ou qui sont corrélés avec les parameétres pertinents. Cependant,

avant d’appliquer cette méthode de sélection, nous allons tout d’abord présenter la

méthodologie suivie.
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En examinant les courbes représentant I’évolution de cosinus de 1’angle de contact et
de la hauteur capillaire des différents tissus en fonction de TP, nous avons mis en évidence,
pour chaque courbe, trois zones distinctes qui peuvent étre assimilées a des droites (Figures 4-
7 et 4-8). La premiére zone correspond a une TP comprise entre 0 et 6-9 kJ/m* (6-15 % de
I’échelle des abscisses). Dans cette zone, la variation du cosinus de 1’angle de contact
(respectivement de la hauteur capillaire) en fonction de TP est la plus importante pour les
tissus Atl, At2, As, Bt, Bs, Et et Es. Par contre, pour le tissu At3, il n’y a plus de variation.
La deuxiéme zone correspond a une TP comprise entre 6-9 et 24 kJ/m* (40 % de 1’échelle des
abscisses). Dans cette zone, la variation du cosinus de I’angle de contact (respectivement de la
hauteur capillaire) en fonction de TP est la plus importante pour le tissu At3, mais, elle est
aussi importante pour les autres tissus. La troisiéme zone correspond a la partie restante de la
courbe. Cette fois-ci, la variation de cosinus de 1’angle de contact (respectivement de la
hauteur capillaire) en fonction de TP est peu importante pour les différents tissus.

En se basant sur ces courbes, nous avons choisi de mener deux études différentes pour
déterminer les parameétres pertinents des matériaux étudiés et du processus de traitement
plasma : une étude « locale » dans laquelle nous allons étudier les différentes courbes zone
par zone afin de déterminer les parameétres pertinents relatifs a chaque zone, et une étude
« globale » dans laquelle nous allons utiliser la totalité des points de chaque courbe pour
analyser I’influence globale des parametres. La comparaison des résultats issus de ces
analyses locale et globale va nous permettre de mettre en évidence 1’impact des parametres

d’entrée sur la variabilité des sorties.
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Mt | Ame | oo | fivde | Fnemedes | Mase | g | Pméabiit | b, | oM | ps | Rugosc | toledes | DTS | Puisane | Viesede || [ | e
chaine trame fibres contact
Matiere 1,0000
Armure 0,1491 1,0000
Finessedes filsde | 92301 | -0.2669 | 1,0000
Finessedesfilsde | 00412 | -0,1072 | 09390 | 1.0000
Finesse des fibres | -0,1741 | -0,2335 | 03279 | 0,3712 | 1,0000
Masse surfacique | -0,0166 | 0,1645 | 0,8463 | 0,8336 | 0,624 | 1,0000
Epaisseur 0,0043 | -0,0712 | 09098 | 09920 | 0,3887 | 0,7924 | 1,0000
Perméabilité a l'air | 0,0341 | -0,2933 | -0,1952 | -0,0302 | 03505 | -0,5631 | 0,0441 1,0000
Duitage 02247 | 0,8259 | -0,5750 | -0,5287 | -0,5154 | -0,0830 | -0,5230 | -0,5105 | 1,0000
Compte chaine 04511 | 04990 | -0,7782 | -0,7540 | -0,5236 | -0,3647 | -0,7539 | -0,3967 | 0,8649 | 1,0000
Porosité 03083 | -0,2773 | -0,0497 | 01503 | 04181 | -0,3795 | 02369 | 09261 | -0,5433 | -0,3941 | 1,0000
Rugosité 0,8598 | -0,2810 | -0,0920 | -0,0154 | 0,0722 | -0,0547 | 0,0074 | 0,0568 | -0,0943 | 02481 | 03123 1,0000
E‘;ﬁf“"‘aledes 20,0676 | 02769 | 05670 | 0,5107 | -0,4926 | 0,8234 | 04599 | -0,6818 | 0,1999 | -0,0778 | -0,6033 | -0,2390 | 1,0000
Densité despics | -0,4289 | 0,1210 | -0,0159 | -0,2764 | -0,2053 | 0,1548 | -0,3435 | -0,7902 | 0,3874 | 03365 | -0,8470 | -03690 | 03150 | 1,0000
zl‘;'jfjgjz -5,31E-17 | 1,28E-16 | 4,78E-18 | 1,63E-18 | 3,36E-17 | -1,11E-17 | -1,67E-17 | 1,70E-17 | -2,72E-17 | 1,13E-17 | -437E-18 | 3,17E-17 | 2,27E-17 | 8,16E-18 | 1,0000
X;‘lf;;fef]f 6,80E-17 | 3,63B-17 | -2,75E-17 | 4,27E-17 | -2,18E-17 | 2,23E-17 | -2,69E-18 | -8,15E-18 | -5,31E-17 | 5,50E-17 0 2,63E-18 | 1,63B-17 | -1,17E-17 | 0,2258 | 1,0000
dce"i?;z;“’angle 0,3955 02801 | -0,1287 | -0,1582 | -0,4471 | 0,2046 | -0,1794 | -0,4810 | 0,3031 03483 | -04520 | 02580 | 03679 | 0,3381 04119 | -02642 | 1,0000
Hauteur capillaire | 0,6440 | 04257 | -0,2048 | -0,0916 | -0,4628 | 0,1907 | -0,0815 | -0,3914 | 03554 | 04134 | -0,1851 | 04070 | 03171 | -0,1318 | 0,2981 | -0,1723 | 0,6785 | 1,0000

Tableau 4- 8 : Corrélations entre les variables d’entrée et de sortie du procédé plasma
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Figure 4- 7 : Mise en évidence de différentes zones des courbes représentant 1’évolution de cosinus
de I’angle de contact et de la hauteur capillaire en fonction de TP, pour les tissus de PET

© 2011 Tous droits réservés.

142

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 4 Etude de l'influence de la structure textile sur le traitement par plasma atmosphérique

09 10
35
— = 3
E 30
¥=-0,0002x+0,7674 v . = 0,0846x + 28,608
o || 2 ¥=0,2969x+ 24,131 R=0,965
Rosss: 2 R=0,9439
= 20 - =0,
5]
5 1517 = 3,0826%+0,4108
04 ¥=0,1154x + 0,2667 z ¥=3, ,
, g 8
R=1 2 10 R=09822
=
03 .
0,2 T T T T T 0 T T T T T
10 20 30 40 50 60 10 20 30 10 50 50
TP (k/m?) . TP (ki/m?)
Tissu Bt
08 40
3
0.8 35 -
E
07 ¥=0,0001x+0,7709 E ¥ v=0,26886x+ 29,684
- R=0,9161
06 R=09216 s 25
f 2
S s z 0 ¥=3,4172x+13 064
¥=0,1143x + 0,2681 £ 15 - R=0,9825
04 - o
R=1 £,
=
o3 4 5
0.2 . . . . i . . . . . .
10 20 30 40 0 60 10 20 30 10 50 50
TP (kIfm?) . TP (kif/m?)
Tissu Bs
0,9 50
0.8 < T T s 5 3
0.7 E v=10,0027x+45,83
' DAD-DE";ZS'FQZ ; 40 7 y=0,3701x+37,353 | R=08744 |
- 05 =0, £ R=0,9685
& -
3 s ¥=0,0545x+0,4722 35
' R=1 ¥=1,23875x+ 31,286
H 3 =
0.4 3 =0 R=0,9789
H
03 T 15
0,2 . . . . i 20 . . . . .
10 0 30 40 50 60 10 20 30 10 50 60
2
™ (kifm?) ) S—
Tissu Et
! 55
08 _—
= . — 50
0,8 T = E i/ﬁ/f 7 =
= -0,0002 + 0,8503 £ ¥=10,0129x + 48,487
07 ¥=0,0072x +0,6956 ¥R o O - 45 - om0 aaes
2 R=00268 R=-0549 £ ¥=0,301x+ 41,612 :
[z} - - 3 _
g os 2 4 R=0,9804
¥=0,0583x+0,4621 g
0.5 3 = = ¥=1,3632x+ 35,106
R=1 CE
0,4 £ R=0,9851
I}
0,3 T 30
0.2 . . . , . - . . . . .
10 20 30 40 50 60 10 20 30 10 50 50
2
™ (kifm?) 1 (la/m?)
Tissu Es

Figure 4- 8 : Mise en évidence de différentes zones des courbes représentant 1’évolution de cosinus
de I’angle de contact et de la hauteur capillaire en fonction de TP, pour les tissus de micro-PET et
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4.2.1 Etude « locale »

Le but de cette étude « locale » consiste a identifier séparément les parametres
pertinents relatifs & chaque zone des courbes représentant 1’évolution de cosinus de I’angle
de contact et de la hauteur capillaire des différents tissus en fonction de TP. Elle comporte
quatre phases:

e Phase 1 : il s’agit de déterminer les parametres les plus influents sur le cosinus

de I’angle de contact (respectivement sur la hauteur capillaire) avant le
traitement plasma. Sur les différentes courbes, ce cas correspond a 1’ordonnée a
’origine (a puissance de traitement nulle).

e Phase 2 : il s’agit de déterminer les paramétres les plus influents sur la pente de
la droite de régression linéaire de la premiére zone des courbes représentant
I’évolution de cosinus de I’angle de contact (respectivement de la hauteur
capillaire) en fonction de TP.

e Phase 3 : il s’agit de déterminer les parametres pertinents relatifs a la pente de
la droite de régression linéaire de la deuxieme zone des courbes représentant
I’évolution de cosinus de 1’angle de contact (respectivement de la hauteur
capillaire) en fonction de TP.

e Phase 4: il s’agit de déterminer les parametres les plus influents sur la
constante de la droite de régression linéaire de la troisiéme zone des courbes
représentant I’évolution de cosinus de I’angle de contact (respectivement de la

hauteur capillaire) en fonction de TP.

Pendant chaque phase, nous avons pris en compte uniquement les parametres des tissus (la
puissance ¢€lectrique et la vitesse de traitement sont a chaque fois considérées constantes).
En utilisant le critére de sensibilité flou, nous avons appliqué 1’algorithme récurent proposé
(Chap? - § 2.3.3) afin de sélectionner les paramétres les plus pertinents et d’ordonner tous
les parametres d’entrée. Les résultats obtenus par cet algorithme sont présentés comme

suit :

a) Phase 1 : Ordonnée a l'origine (TP = 0 k]/m?)

Les étapes de sélection des parametres les plus pertinents vis-a-vis du cosinus de
I’angle de contact et la hauteur capillaire des tissus par 1’algorithme proposé sont

présentées respectivement dans le Tableau 4-9 et le Tableau 4-10. Lorsque nous identifions
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les parametres les plus pertinents dans une étape, les parameétres les moins pertinents ou

corrélés sont éliminés en méme temps.

Parametres rangés par
Parameétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité¢ | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., X14 X1, X3, X10, X12, X2, X11, X| X7, X11
X8, X13, X5, X9, X6, X14,
X4, X7
Etape 2 | X2, X3, X4, X5, X6, X8, | X3, X12, X10, X2, X8, X13, X3 X14
X9, X10, X12, X13, X14 X5, X6, X4, X9, X14
Etape 3 | X2, X4, X5, X¢, X8, X0, | X12, X10, X2, X8, X13, X5, X12 X9
X105 X125 X13 X6, X4, X9
Etape 4 | Xo, X4, X5, X6, X8, X10, | X10, X2, X8, X13, X5, X6, X10 X4, X13
X13 X4
Etape 5 X2, X5, X6, X8 X2, X8, X5, X6 X2 X6
Etape 6 X5, X8 Xg, X5 Xg X5

Tableau 4- 9 : Sélection des paramétres pertinents relatifs au cosinus de I’angle de contact par

I’algorithme proposé

Parameétres rangés par
Paramétres d’entrée ordre décroissant de Paramétres Paramétres
restants critére de sensibilit¢ | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., X14 X1, X3, X2, X10, X14, X11, X| X4, X11
X12, X6, X8, X13, X5, X7,
X9, X4
Etape 2 | X2, X3, X5, X6, X7, X8, | X3, X2, X10, X14, X13, X12, X3 X9, X7
X9, X10, X125, X135 X14 X6, X8, X5, X7, X9
Etape 3 | xo, X5, X6, X8, X10, X12, | X2, X10, X14, X13, X12, X6, X2 X5, X6
X13, X14 X8, X5
Etape 4 X3, X105 X12, X13, X14 X105 X125 X13, X14, X6, X8 X10 X8, X13
Etape 5 X12, X14 X12, X14 X12 X14

Tableau 4- 10 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la hauteur capillaire des tissus par

I’algorithme proposé

En comparant ces deux tableaux, nous pouvons remarquer que le cosinus de ’angle de

contact et la hauteur capillaire présentent cinq parameétres pertinents communs. Ces

paramétres sont la matiére (x;), la finesse des fibres (x3), I’armure (x;), la perméabilité a
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I’air (x;9) et la densité des pics (xj2). Cependant, la finesse des fils de chaine (xg) a été
identifiée comme un autre parameétre pertinent vis-a-vis du cosinus de I’angle de contact.
Ces parametres sélectionnés ont été classés par ordre de pertinence décroissante par
I’algorithme proposé. Dans les deux cas, nous pouvons constater que la matiere (X;)
occupe le premier rang parmi les parametres les plus pertinents. Ceci suggere que la
pertinence de ce paramétre est meilleure que celle des autres paramétres sélectionnés. De
cette manieére, plus un paramétre présente un rang élevé, plus il est considéré comme

significatif.

b) Phase 2: Pente de régression linéaire de la premieére zone

Les Tableaux 4-11 et 4-12 présentent les étapes de sélection des paramétres pertinents
relatifs a la pente de régression linéaire da la premiére zone des courbes représentant
I’évolution de cosinus de 1’angle de contact et de la hauteur capillaire en fonction de TP,

par I’algorithme proposé.

Parametres rangés par
Parameétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité¢ | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, ... X14 X1, X3, X10, X11, X13, X2, X| X7, X11
X12, X6, X14, X8, X9, X5,
X4, X7
Etape 2 | X2, X3, X4, X5, X6, X8, | X10, X3, X13, X2, X12, X8, X10 X4,X13
X9, X10, X12, X13, X14 X9, X5, X14, X6, X4
Etape 3 | X2, X3, X5, X6, X8, Xo, X3, X12, X2, X8, X9, X5, X3 X6
X12, X14 X14, X6
Etape 4 | Xxo, Xs, X3, X9, X12, X14 | X12, X2, X8, X9, X5, X14 X12 X14
Etape 5 X2, X8, X9, X5 X2, X8, X9, X5 X2 Xs
Etape 6 X3, X9 X3, X9 Xg X9

Tableau 4- 11 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la pente de régression linéaire de la
premicre zone des courbes représentant 1’évolution de cosinus de 1’angle de contact en fonction de
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Parameétres rangés par
Paramétres d’entrée ordre décroissant de Paramétres Paramétres
restants critére de sensibilit¢ | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., X14 X1, X3, X10, X2, X14, X11, X] X4, X11
X6, X125, X13, X7, X8, X3,
X9, X4
Etape 2 | X2, X3, X5, X6, X7, X8, | X3, X10, X2, X13, X14, X12, X3 X9, X7
X9, X10, X125, X135 X14 X8, X6, X5, X7, X9
Etape 3 X2, X5, X6, X8, X10, X12, X10, X2, X13, X14, X12, X10 X5, X13
X13, X14 X8, X6, X5
Etape 4 X2, X6, X8, X12, X14 X2, X12, X14, X8, X6 X2 X3, X6
Etape 5 X12, X14 X12, X14 X12 X14

Tableau 4- 12 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la pente régression linéaire de la
premiere zone des courbes représentant I’évolution de la hauteur capillaire en fonction de TP, par

I’algorithme proposé

En examinant ces tableaux, nous pouvons remarquer que les paramétres pertinents

sélectionnés lors de cette phase sont identiques a ceux sélectionnés lors de la phase

précédente en ce qui concerne le cosinus de I’angle de contact et la hauteur capillaire. La

différence qui se présente cette fois-ci est que les rangs des paramétres les plus pertinents

sont un peu différents. Par exemple, nous pouvons noter que la perméabilité a 1’air (x;¢) est

passée du quatrieme rang lors de la phase précédente au deuxiéme rang pour le cosinus de

I’angle de contact et au troisiéme rang pour la hauteur capillaire. Ceci indique une

augmentation de la pertinence de ce parametre.

c) Phase 3: Pente de régression linéaire de la deuxiéme zone

Les Tableaux 4-13 et 4-14 illustrent les résultats obtenus par la méthode de sélection

utilisée.
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Parametres rangés par
Parameétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., Xi4 X10, X3, X1, X13, X11, X2, X10 X7, X13
X8, X9, X12, X14, X5, X6,
X4, X7
Etape 2 | Xy, X2, X3, X4, X5, X6, | X3, X1, X11, X2, X12, Xs, X3 X4
X8, X9, X11, X12, X14 X9, X14, X5, X6, X4
Etape 3 | X, X2, X5, X¢, X8, X9, X1, X11, X12, X2, X8, X9, X| X6, X11
X11, X12, X14 X14, X5, X6
Etape 4 | Xo, X5, X3, X9, X12, X14 | X12, X2, X14, X8, X9, X5 X12 X5
Etape 5 X2, X8, X9, X14 X2, X14, X8, X9 X2 X9
Etape 6 X8, X14 X14, X8 X14 X3

Tableau 4- 13 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la pente de régression linéaire de la
deuxiéme zone des courbes représentant I’évolution de cosinus de I’angle de contact en fonction de

TP, par I’algorithme proposé

Parametres rangés par
Paramétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., X14 X1, X10, X3, X2, X11, X14, X| X7, X11
X8, X13, X12, X5, X6, X9,
X4, X7
Etape 2 | X2, X3, X4, X5, X6, X8, X9, | X10, X3, X2, X13, X14, X12, X10 X4, X13
X10, X12, X13, X14 X8, X5, X6, X9, X4
Etape 3 | X, X3, X5, X6, X8, X9, X2, X3, X14, X12, X8, X5, X2 X9, X6
X12, X14 X6, X9
Etape 4 X3, X5, X8, X12, X14 X3, X12, X8, X14, X5 X3 Xs
Etape 5 X8, X12, X14 X12, X8, X14 X12 X14, X8

Tableau 4- 14 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la pente de régression linéaire de la
deuxiéme zone des courbes représentant 1’évolution de la hauteur capillaire en fonction de TP, par

I’algorithme proposé

Comme dans les deux phases précédentes, nous pouvons remarquer que la matiere

(x1), la finesse des fibres (x3), ’armure (x), la perméabilité a 1’air (x;0) et la densité des

pics (x12) ont été identifiées par 1’algorithme proposé comme les parametres les plus
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influents sur la pente de régression lin¢aire de la deuxiéme zone des courbes représentant
I’évolution de cosinus de I’angle de contact et de la hauteur capillaire des différents tissus
en fonction de TP. Par contre, nous pouvons noter que le cosinus de 1’angle de contact
présente un autre paramétre pertinent qui est la surface totale des fibres (xj4). En
comparant les résultats obtenus lors de cette phase a ceux obtenus lors de la phase
précédente, on peut remarquer que la perméabilité a I’air (x;¢) est passée du deuxiéme rang
au premier pour le cosinus de I’angle de contact et du troisiéme rang au deuxiéme pour la
hauteur capillaire. Ceci souligne que ce paramétre possede une influence sur les résultats
du traitement plasma. En outre, nous pouvons noter, pour le cosinus de I’angle de contact,
que la finesse de fibre (x3) est passée du troisiéme rang au deuxieme et devient classée

juste avant la matiere (x;). Ceci indique aussi que la pertinence de ce paramétre augmente.

d) Phase 4: Constante de régression linéaire de la troisiéme zone

Les résultats de sélection obtenus sont exposés dans les Tableaux 4-15 et 4-16 ci-

dessous.
Parametres rangés par
Parameétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1, .., X14 X1, X10, X3, X11, X12, X2, X] X7, X11
X8, X6, X13, X14, X4, X9,
X5, X7
Etape 2 X2, X3, X4, X5, X6, X8, X10, X3, X12, X2, X8, X6, X10 X5, X13
X9, X10, X12, X13, X14 X13, X14, X4, X9, X5
Etape 3 X2, X3, X4, X¢, X8, X9, X3, X12, X2, X8, X14, X6, X3 X9, X4
X12, X14 X4, X9
Etape 4 X2, X6, X8, X12, X14 X12, X2, X8, X14, X6 X12 X6
Etape 5 X2, X8, X14 X2, X14, X8 X2 X8, X14

Tableau 4- 15 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la constante de régression linéaire de
la troisieme zone des courbes représentant 1’évolution de cosinus de 1’angle de contact en fonction
de TP, par I’algorithme proposé
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Parametres rangés par
Parameétres d’entrée ordre décroissant de Paramétres Paramétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1,.., X14 X1, X10, X3, X2, X14, X11, X] X7, X11
X6, X12, X13, X8, X5, X9,
X4, X7
Etape 2 X2, X3, X4, X5, X6, X8, X3, X10, X2, X13, X14, X12, X3 X4
X9, X10, X125, X135 X14 X8, X6, X5, X9, X4
Etape 3 | X2, X5, X, X8, X9, X10, X10, X2, X13, X145 X12, X10 X5, X13
X12, X135 X14 X8, X6, X9, X5
Etape 4 | X2, X6, X, X9, X12, X14 | X2, X12, X14, X8, X6, X9 X2 X9, X6
Etape 5 X8, X12, X14 X12, X14, X8 X12 X8, X14

Tableau 4- 16 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la constante de régression linéaire de
la troisiéme zone des courbes représentant I’évolution de la hauteur capillaire en fonction de TP,
par I’algorithme proposé

D’aprés ces tableaux, nous pouvons remarquer que les parameétres pertinents
sélectionnés par 1’algorithme proposé sont identiques pour les deux sorties considérées. Par
comparaison avec la phase précédente, nous pouvons constater, que la maticre (x;) est
passée du troisiéme rang au premier juste avant la perméabilité a 1’air (x;¢) et la finesse des
fibres (x3), pour le cosinus de 1’angle de contact. En ce qui concerne la hauteur capillaire,
nous pouvons noter, que la finesse des fibres (x3) est passée du quatriéme rang au
deuxiéme juste apres la matiére (x;). Ceci indique que lorsque la puissance de traitement
devient tres élevée, le cosinus de 1’angle de contact et la hauteur capillaire arrivent a des
paliers dont les valeurs correspondantes dépendent essentiellement de la structure et de la
finesse des fibres. En effet, la diminution du diamétre des fibres entraine une augmentation

de la surface offerte au traitement plasma ce qui est en faveur d’une meilleure oxydation.

En résumant ainsi, nous avons remarqué pendant les quatre phases étudiées que les
parametres des tissus les plus pertinents communs au cosinus de 1’angle de contact et a la
hauteur capillaire sont la matiere (x;), la finesse des fibres (x3), ’armure (x2), la
perméabilité a D’air (x;¢) et la densité des pics (x;2). Cependant, en ce qui concerne le
cosinus de I’angle de contact, nous avons noté que la finesse des fils de chaine (xg) a été
identifiée comme pertinente dans les phases 1 et 2 et que la surface totale des fibres (x14) a

¢été identifiée comme pertinente dans la phase 3. En comparant les quatre phases entre
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elles, nous pouvons constater que les rangs des parameétres issus de la méthode de sélection
sont un peu différents. Le méme constat est observé en comparant les résultats relatifs aux
deux sorties considérées, lors d’une méme phase. Ainsi, afin d’affiner la procédure de
sélection des parametres les plus pertinents, nous allons entamer dans le paragraphe

suivant une étude de sélection « globale ».

4.2.2 Etude « globale »

Le but de cette étude « globale » consiste a déterminer les parameétres pertinents
relatifs au cosinus de ’angle de contact et a la capillarité des différents tissus, en utilisant
la totalité¢ des données mesurées. En effet, nous avons ajouté les parameétres du processus
de traitement plasma (puissance de traitement (x;s) et vitesse de traitement (X)) a
I’ensemble des paramétres des tissus €tudiés. Comme précédemment, nous avons appliqué
I’algorithme propos¢ afin de sélectionner les parameétres d’entrée les plus pertinents et
¢liminer ceux qui sont les moins pertinents ou qui sont corrélés avec les parameétres les
plus pertinents. Les Tableaux 4-17 et 4-18 montrent les étapes de cet algorithme pour

sélectionner les paramétres pertinents relatifs au cosinus de 1’angle de contact et a la

hauteur capillaire des tissus.

Parametres rangés par
Paramétres d’entrée ordre décroissant de Paramétres Paramétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
floua S
Etape 1 X1,.., X16 X15, X16, X1, X12, X2, X15 X7
X11, X10, X8, X3, X9, X4,
X13, X5, X14, X6, X7
Etape 2 X1, X2, X3, X4, X5, X6, X8, | X165, X1, X10, X2, X12, X3, X16 X4
X9, X105 X11, X12, X13, X11, X8, X9, X13, X14, X5,
X14, X16 X6, X4
Etape 3 X1, X2, X3, X5, X6, X8, X1, X10, X3, X2, X12, X11, X1 X5, X11
X9, X10, X11, X12, X13, X8, X9, X6, X14, X5
X14
Etape 4 X2, X3, X6, X8, X9, X10, X10, X3, X2, X12, X13, X8, X10 X6, X13
X12, X13, X14 X9, X14, X6
Etape 5 X2, X3, X8, X9, X12, X14 X3, X2, X12, X14, X8, X9 X3 X9
Etape 6 X2, X8, X12, X14 X125 X14, X2, X8 X12 X8
Etape 7 X2, X14 X2, X14 X2 X14

Tableau 4- 17 : Sélection des paramétres pertinents relatifs au cosinus de 1’angle de contact par
I’algorithme proposé
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Paramétres rangés par
Paramétres d’entrée ordre décroissant de Parameétres Parameétres
restants critére de sensibilité | plus pertinents ¢liminés
flou A S
Etape 1 X1, «..5 X16 X15, X1, X12, X16, X3, X15 X7
X10, X8, X13, X6, X2, X14,
X11, X4, X9, X5, X7
Etape 2 X1, X2, X3, X4, X5, X6, X8, | X1, X165 X3, X12, X10, X8, X1 X4, X11
X9, X10, X11, X12, X13, X13, X6, X2, X11, X14, X9,
X14, X16 X5, X4
Etape 3 X2, X3, X5, X6, X8, X9, X16, X10, X3, X12, X8, X16 X5
X10, X12, X13, X14, X16 X13, X2, X6, X14, X9, X5
Etape 4 | X2, X3, X6, X8, X9, X10, X10, X3, X12, X6, X2, X8, X10 X9, X13
X12, X13, X14 X14, X13, X9
Etape 5 | X2, X3, X6, X8, X12, X14 X3, X12, X14, X8, X2, X¢ X3 X6
Etape 6 X2, X8, X12, X14 X2, X12, X14, X8 X2 X8
Etape 7 X12, X14 X12, X14 X12 X14
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Tableau 4- 18 : Sélection des paramétres pertinents relatifs a la hauteur capillaire des tissus par
I’algorithme proposé

En comparant ces deux tableaux, nous pouvons remarquer que la puissance
¢électrique (x;s), la vitesse de traitement (X;¢), la matiére (x;), la finesse des fibres (x3), la
perméabilité a 1’air (x;9), ’armure (X;) et la densité des pics (x;2) ont été identifiées comme
les paramétres les plus pertinents vis-a-vis du cosinus de 1’angle de contact et de la hauteur
capillaire. Pour ces deux sorties, nous pouvons noter que la puissance électrique (x;s) a été
identifiée comme un parameétre pertinent pendant la premiere étape de la procédure de
sélection. Ceci suggeére que la pertinence de ce paramétre est plus significative que les
autres parametres sélectionnés. De la méme manicére, plus le rang d’un parametre pertinent

est élevé, plus il est considéré comme important vis-a-vis de la sortie correspondante.

En comparant les résultats issus de deux études « locale » et « globale », nous
pouvons constater que les parametres les plus pertinents des tissus sont presque identiques
dans les deux cas. La combinaison de ces résultats montre que la matiere (x;), la finesse
des fibres (x3), la perméabilité a ’air (x;¢), I’armure (x;) et la densité des pics (x;2) sont les
paramétres les plus pertinents des tissus. De ce fait, nous pouvons déduire que 1’ensemble
de ces parameétres ainsi que les parametres du plasma (puissance €lectrique (X;s) et vitesse

de traitement (X;¢)) constituent les variables les plus discriminantes vis-a-vis de cosinus de
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I’angle de contact et de la hauteur capillaire des tissus. Ces derniers vont servir de

paramétres d’entrée pour les modéles des réseaux de neurones [JELIL, 2009b].

Dans cette partie, I'utilisation du critére de sensibilité flou a permis de réduire le
nombre des parameétres du procédé plasma de plus de 50 %. Les résultats obtenus montrent
que l’effet du traitement plasma dépend non seulement des paramétres du plasma
(puissance ¢électrique et vitesse de traitement) mais aussi des parametres des tissus. Ainsi,
les parametres sélectionnés des tissus vont permettre de mieux comprendre I’impact de la
structure textile sur les modifications de surface apportées par plasma, en vue d’une
optimisation de traitement.

Dans ce qui suit, nous allons proposer une analyse et discussion des résultats obtenus.

4.3 Discussion

En reprenant les parametres pertinents sélectionnés dans la partie précédente, nous

proposons d’analyser leur influence sur les modifications de surface apportées par plasma.

4.3.1 Effet de la puissance électrique et de la vitesse de
traitement

Pour étudier 1’effet de la puissance électrique (x;5) et de la vitesse de traitement
(x16) sur la modification de surface des tissus par plasma, nous avons pris en compte la
puissance de traitement (TP) qui a été calculée en fonction de ces deux parametres (Chap 3
- § 3.2). L’utilisation de ce paramétre va nous permettre d’évaluer les variations du cosinus
de I’angle de contact (respectivement de la hauteur capillaire des tissus) en fonction de la
puissance ¢lectrique et de la vitesse de traitement en méme temps. Ainsi, lorsque la
puissance ¢électrique augmente et/ou la vitesse de traitement diminue ceci va se traduire par
une augmentation de la valeur de TP. En toute logique, plus la puissance électrique est
¢levée, plus la densité des espéces réactives présentes dans le plasma sera forte et donc
plus le taux d’oxygene présent en surface de tissu sera important. De méme, plus la vitesse
de traitement est faible, plus le textile restera de temps en contact avec le plasma et donc
plus la puissance regue par sa surface sera grande. Les Figures 4-9 et 4-10 montrent les
variations du cosinus de I’angle de contact et de la hauteur capillaire des tissus de PET,

micro-PET et viscose en fonction de la puissance de traitement.
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Figure 4- 9 : Variations du cosinus de 1’angle de contact en fonction de la puissance de traitement
plasma
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Figure 4- 10 : Variations de la hauteur capillaire en fonction de la puissance de traitement plasma

D’apres ces figures, nous remarquons que la mouillabilité¢ et la capillarité¢ de
différents tissus augmentent d’'une maniere plus ou moins importante avec la puissance de
traitement, avant d’arriver a un palier. Il est donc clair que plus la puissance de traitement
est forte, plus 1’oxydation des fibres présentes en surface et a I'intérieur de textile sera
importante. Par conséquent, la puissance de traitement semble étre un parametre important

pour contrdler le procédé plasma. En utilisant ce paramétre, on pourra varier en méme
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temps la puissance électrique et la vitesse de traitement et suivre les modifications des
propriétés de mouillage des tissus en fonction de ces deux parametres.

En outre, en examinant les résultats de sélection des paramétres issus de 1’étude
« globale », nous avons remarqué que la puissance €électrique (X;s) a été identifiée comme
un parameétre pertinent dés la premiére étape de la procédure de sélection. Ceci suggere que
la pertinence de ce parameétre est plus significative que celle de la vitesse de traitement
(x16). Mais, en réalité, il est difficile de déterminer quel est, parmi ces deux parameétres,
celui qui apporte le plus de modifications puisque leurs effets semblent étre
complémentaires. En fait, pour des traitements a puissance électrique constante, plus la
vitesse de traitement est faible, plus I’oxydation est importante. De méme, si on considére
une vitesse constante, plus la puissance électrique est forte, plus [’oxydation est
importante. Nous pouvons donc conclure que la puissance électrique et la vitesse de
traitement sont des parametres importants qui doivent étre pris en considération lors du
traitement plasma. Ces résultats sont en concordance avec des autres études [KABAJEV,
2004], [VATUNA, 2004], [HWANG, 2005], [WEI, 2006], [GEYTER, 2006], [VRABIC,
2007], [LEROUX, 2007], [YAMAN, 2009] qui ont montré que 1’augmentation de la
puissance et/ou du temps de traitement résulte en une amélioration de 1’hydrophilie et de la

capillarité des matériaux textiles.

4.3.2 Effet de la matiere

Concernant la matiére (X;), nous pouvons constater d’apres les Figures 4-9 et 4-10 (§
4.3.1) que la mouillabilité et la capillarité des tissus de viscose non traités sont meilleures
que celles des tissus de PET et micro-PET non traités. Ceci peut étre attribué au fait que les
fibres de viscose ont une énergie de surface plus importante en comparaison avec les fibres
de polyester qui sont hydrophobes par nature. Apres traitement par plasma, la mouillabilité
maximale semble dépendre principalement de la structure des fibres. En fait, pour les tissus
en viscose, les paliers sont atteints a des valeurs de cosinus de I’angle de contact plus
importantes que celles pour les tissus de PET et micro-PET (Figure 4-9). Le méme type
d’effet a été observé pour la capillarité. Ceci indique que la capillarité maximale dépend
aussi de la nature des fibres. Ainsi, nous pouvons conclure que la nature chimique du
substrat a un impact sur les modifications apportées par les traitements plasma. Ces

résultats sont en accord avec les travaux de Morent et al. [MORENT, 2007] et McCord et
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al. [MCCORD, 2002] qui ont observé que le taux d’oxydation maximum pouvant étre

atteint apres le traitement par plasma dépend de la nature du polymere traité.

4.3.3 Effet de la finesse des fibres

L’effet de la finesse des fibres (x3) peut étre observé en comparant les tissus de PET et
de micro-PET. La Figure 4-11 montre I’évolution du cosinus de 1’angle de contact de 1’eau

a la surface de ces tissus en fonction de la finesse des fibres.
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Figure 4- 11 : Cosinus de 1’angle de contact de I’eau a la surface des tissus de PET et micro-PET
en fonction de la finesse des fibres (TP = 60 kJ/m?)

Nous pouvons remarquer aprés traitement plasma que [’augmentation de la
mouillabilité des tissus en micro-PET est plus importante que celle des tissus en PET. Ceci
peut s’expliquer par le fait que la diminution du diametre des fibres entraine une
augmentation de la surface offerte au traitement plasma et par la suite, le nombre des sites
polaires introduites a la surface des tissus en microfibres de polyester va étre plus
important que celui des tissus en fibres ordinaires de PET ce qui leurs confére une
meilleure énergie de surface. Ainsi, en considérant le méme type de polymére, nous
pouvons déduire que le traitement plasma des fibres plus fines permet d’obtenir des
propriétés de mouillage plus importantes.

En outre, nous pouvons remarquer apres traitement que les tissus micro-polyesters ont
atteint une hauteur capillaire plus importante que celle des tissus en PET (Figure 4-12). Cet

effet est plus prononcé en considérant le méme type d’armure. Ceci peut étre attribué aussi
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a la surface totale des fibres. En fait, vu que les tissus en micro-PET ont une surface totale
plus importante que celle des tissus en PET, 1’oxydation des fibres présentes a 1’intérieur
de ces tissus va étre plus importante le fait qui permet d’améliorer leur affinité aux
liquides. Ainsi, nous pouvons conclure que le traitement des fibres plus fines est plus
efficace. Ce résultat semble étre en accord avec le travail de Wei et al. [WEI, 2006] qui, en
traitant des non-tissés de polypropyléne par un plasma a pression réduite sous dioxygene,
ont observé que I’augmentation du pouvoir capillaire est plus importante dans le cas du

non-tissé constitué de microfibres.
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Figure 4- 12 : Hauteur capillaire des tissus de PET et micro-PET en fonction de la finesse des fibres
(TP = 60 kJ/m’)

4.3.4 Effet de la perméabilité a I'air

Pour déterminer I’influence de la perméabilité a 1’air (xjo) sur les résultats du
traitement plasma, nous avons étudié 1’évolution du cosinus de 1’angle de contact en
fonction de ce parametre a trois différentes puissances de traitement (TP) (0; 3,6 et 12
kJ/m?®) (Figure 4-13). Nous pouvons remarquer que les tissus Atl, At2, As, Bt, Bs, Et et Es
montrent une amélioration considérable de la mouillabilit¢é méme pour de faibles valeurs
de TP. Cependant, le tissu At3 montre un comportement différent et présente une
perméabilité a 1’air plus élevée comparée aux autres tissus (Chap 3 - Tableau 3-2). En
outre, nous pouvons constater apres traitement que plus la perméabilité a I’air des tissus de
PET et micro-PET (respectivement de viscose) est moins €levée, plus la valeur du cosinus

de I’angle de contact correspondant est importante.

157

http://doc.univ-lille1.fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Chapitre 4 Etude de I'influence de la structure textile sur le traitement par plasma atmosphérique

0,9
0.8 ,’— N, tissus de viscose ___ | OOTP=0kJ/mA2 ||
’ , \
) 1 “/ - A
07 | : \ TP=3,6 ki/m~2 | |
| | l| TP=12 kJ/m~2
o 06 O !
7] \ I
S o5 P
’ \\D DII
0,4 -
0,3
|1il O nl
0’2 1 T T T T T T
20 520 1020 1520 2020 2520 3020 3520

Perméabilité a I'air (I/m?s)

Figure 4- 13 : Variations du cosinus de I’angle de contact en fonction de la perméabilité a I’air et de
la puissance de traitement (TP) (0 ; 3,6 and 12 kJ/m?)

Afin de mieux apercevoir l’influence de la perméabilité a 1’air, nous avons suivi
I’évolution de la pente du cosinus de I’angle de contact en fonction de ce parametre pour
une puissance de traitement de 3,6 kJ/m® (Figure 4-14). Nous pouvons remarquer que
I’amélioration de la mouillabilit¢ semble étre plus sensible a la puissance de traitement
pour les tissus Bt, Bs, Atl et As comparés aux tissus At2, Es et Et. Au contraire, la
mouillabilité de tissu At3 n’est pas améliorée pour des faibles valeurs de TP. Ces résultats
peuvent s’expliquer par le fait que, pour une méme TP, les espeéces réactives du plasma ont
une difficulté plus importante pour pénétrer dans les tissus moins perméables a 1’air par
comparaison aux tissus dont la perméabilité a 1’air est plus élevée. En fait, lorsque les
tissus sont moins perméables a I’air, il aura moins des pores permettant le passage de
plasma a travers ces tissus et par la suite, les fibres présentes a leurs surfaces seront traitées
en premier lieu et le traitement sera plus efficace que celui des tissus dont la perméabilité a
I’air est plus grande. Par contre, lorsque la structure tissée est trés perméable au gaz, le
plasma aura plus de chance de passer dans les pores ouverts de 1’échantillon que d’étre en
contact avec la maticre. Il faut donc une puissance de traitement plus importante pour que
le traitement soit optimal. Ainsi, nous pouvons déduire que les espéces réactives du plasma
ont une énergie suffisante pour modifier et activer la surface des tissus moins perméable a
I’air méme a des faibles TP, cependant, une TP plus importante est nécessaire pour oxyder

la surface des structures textiles dont la perméabilité a I’air est plus importante.
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Figure 4- 14 : Evolution de la pente du cosinus de I’angle de contact en fonction de la perméabilité
a I’air des différents tissus (TP = 3,6 kJ /m?)

Le Tableau 4-19 regroupe les valeurs des TP correspondant a 95 % de la valeur maximale

du cosinus de I’angle de contact et de la hauteur capillaire pour les différents tissus. Ces

puissances de traitement semblent étre satisfaisantes pour obtenir une bonne oxydation en

surface et une bonne activation des fibres présentes a I’intérieur de la structure textile.

Cependant, elles ne sont pas nécessairement optimales.

TP correspondant 4 95% | TP correspondant a 95%
Tissu Perméabilité a 1’air de la valeur maximale du | de la valeur maximale de
(I/m?*s) cosinus de I’angle de la hauteur capillaire
contact (kJ/m®) (kJ/m*)

Atl 55 ~ 12 ~30
At2 346 ~ 18 ~24
At3 3315 ~24 ~24
As 104 ~ 12 ~30
Bt 20 ~ 12 ~ 30
Bs 49 ~ 12 ~ 30
Et 786 ~ 18 ~24
Es 673 ~ 18 ~ 24

Tableau 4- 19 : Valeurs des TP correspondants a 95 % de la valeur maximale du cosinus de I’angle
de contact et de la hauteur capillaire des différents tissus

D’apres ce tableau, nous pouvons remarquer que I’oxydation des fibres a I’intérieur des

tissus Atl, At2, As, Bt, Bs, Et et Es a nécessité une puissance de traitement plus importante
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que celle des fibres présentes en surface. De méme, nous pouvons constater que plus la
perméabilité a I’air est moins importante, plus la TP relatif au cosinus de I’angle de contact
est faible et celle relatif a la hauteur capillaire est importante. Par contre, pour le tissu At3,
la mouillabilité et la capillarité ont atteint 95% de leurs valeurs maximales a une méme TP
d’environ 24 kJ/m”. 1l semble donc que la structure ouverte de ce tissu a permis de traiter
d’une manieére homogene I’ensemble des fibres présentes en surface et plus en profondeur.
Ce résultat indique que plus la perméabilité a 1’air est importante, plus il est aisé pour le
plasma de traiter a coeur les matériaux. De ce fait, il est important d’adapter la puissance de
traitement a la structure textile. Ainsi, nous pouvons conclure que la perméabilité a I’air a
un impact sur la puissance de traitement pour obtenir une bonne oxydation en surface et
sur la possibilité offerte au plasma de traiter les fibres présentes a I’intérieur du textile. Ces
resultats sont en accord avec les travaux de Leroux et al. [LEROUX, 200], [LEROUX,
2007] qui en traitant différents matériaux de poly(éthyléne téréphtalate) par un plasma
comme la notre, ont montré que chaque type de structure requiere une puissance de
traitement adéquate pour une oxydation optimale. Ces auteurs ont émis I’hypothése que la
densité de matiere du matériau a un impact sur le traitement plasma (Chap I - Figure 1-

22).

4.3.5 Effetde I'armure

L’effet de I’armure (x;) peut étre observé en comparant les tissus constitués de fibres
de méme type entre eux. D’apres la Figure 4-15, nous pouvons remarquer apres traitement
plasma que I’amélioration de la hauteur capillaire des tissus a armure sergé est 1égérement
plus importante que celle des tissus a armure toile. Ce résultat peut s’expliquer par le fait
que dans un tissu a ’armure de sergé, le nombre de points de liage entre les fils de chaine
et les duites est moins important que celui dans un tissu en armure toile. Ceci va permettre
lors du traitement de faciliter le passage des especes réactives du plasma a travers les
interstices inter-fils et inter-fibres ce qui va entrainer ainsi une oxydation plus importante
de la surface des fibres présentes a 1’intérieur de ce tissu. Il en résulte une amélioration de

I’affinité des fibres aux liquides qui se traduit par une augmentation du pouvoir capillaire.
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Figure 4- 15 : Hauteur capillaire en fonction de I’armure des différents tissus (TP = 60 kJ/m?)

4.3.6 Effet de la densité des pics

En ce qui concerne la densité des pics (X2), ce parametre correspond au nombre de pics

par unité de surface. Physiquement, il permet d’obtenir une estimation de nombre moyen

d’aspérités par unité de surface. La Figure 4-16 montre les variations du cosinus de 1’angle

de contact en fonction de la densité des pics pour une TP de 60 kJ/m”. Pour chaque type de

tissu, nous pouvons remarquer apres traitement que plus la densité des pics est grande, plus

la valeur du cosinus de ’angle de contact de 1’eau a la surface de tissu est importante. Ce

résultat peut s’expliquer par le fait que lorsque le nombre d’aspérités superficielles est

¢levé, la réaction des espéces réactives du plasma serait plus importante au niveau de ces

points et par la suite les sites polaires introduits a la surface par le traitement vont

s’accrocher sur ces derniers. Il en résulte donc une amélioration de la mouillabilité.
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Figure 4- 16 : Variations du cosinus de 1’angle de contact en fonction de la densité des pics des
différents tissus (TP = 60 kJ/m?)

Par ailleurs, en utilisant le critére de sensibilité flou (§ 4.2), la rugosité de surface a
¢été identifiée comme moins pertinente. Pour expliquer ce résultat, nous avons suivi
I’évolution du cosinus de I’angle de contact de 1’eau a la surface des tissus non traités en
fonction de la rugosité. D’aprés la Figure 4-17, nous pouvons remarquer que les tissus de
méme nature ont presque le méme cosinus de I’angle de contact, malgré qu’ils présentent
de rugosités de surface différentes. Ceci indique que la rugosité n’a pas d’influence
significative sur I’angle de contact de 1’eau a la surface des ces tissus. Ce résultat semble
étre en accord avec les travaux de Perwuelz et al. [PERWUELZ, 2007] et Campagne
[CAMPAGNE, 2009] qui ont observé que I’angle de contact pour un méme polymeére ne

dépend pas de la rugosité de surface.
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Figure 4- 17 : Variations du cosinus de I’angle de contact en fonction de la rugosité des différents
tissus (TP = 0 kJ/m?)

N.B : les mesures de mouillabilité et de capillarité sont trés sensibles a la présence des
impuretés dans la structure textile. En effet, le traitement des matériaux textiles non
propres peut conduire a des résultats erronés et non reproductibles. Ainsi, il est
indispensable de nettoyer les échantillons avant le traitement par plasma afin de favoriser

I’atteinte des résultats.

4.4 Conclusion

Cette étude a montré que les traitements par plasma atmosphérique de type
décharges a barriere di¢lectrique utilisant 1’air ambiant comme gaz plasmagene ont permis
d’augmenter la mouillabilité et la capillarité des différents tissus vis-a-vis de 1’eau distillée.
L’amélioration de la mouillabilité est la résultante de 1’oxydation des fibres présentes en
surface, cependant, I’augmentation de la capillarité est la résultante d’une meilleure
mouillabilité des fibres a I’intérieur des tissus. Ainsi, I’étude de ces deux propriétés de
surface va permettre de caractériser la qualité de traitement en terme de répartition entre la
surface textile et le coeur du matériau. Les résultats obtenus ont montré que 1’oxydation des
fibres présentes a l’intérieur des tissus Atl, At2, As, Bt, Bs, Et et Es a nécessité une
puissance de traitement plus importante que celle des fibres présentes en surface. Par
contre, pour le tissu At3, le traitement d’oxydation semble étre homogene sur 1’ensemble

des fibres du matériau.
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Deux études «locale » et « globale» ont ét¢ menées afin de déterminer les
paramétres les plus influents des tissus traités et du processus de traitement plasma, en
utilisant le critere de sensibilité flou. La combinaison des résultats issus de ces deux études
a mis en évidence que la puissance électrique, la vitesse de traitement, la maticre, la finesse
des fibres, I’armure, la perméabilité a I’air et la densité des pics sont les paramétres les plus
pertinents. Ceci démontre bien que les modifications de surface apportées par plasma
dépendent non seulement de la puissance du traitement, mais aussi des parametres des
tissus. En fait, la nature chimique du substrat traité a un impact sur la mouillabilité et la
capillarit¢ maximales pouvant étre atteintes apres traitement plasma. De méme, la structure
textile a un impact sur la puissance de traitement nécessaire pour obtenir une meilleure
oxydation des fibres présentes en surface et a I’intérieur du matériau. Il est donc important
d’adapter la puissance de traitement a la structure textile pour que le traitement soit
optimal. Par conséquent, la sélection des paramétres pertinents va permettre d’une part de
mieux controler et optimiser le procédé plasma, et d’autre part de réduire la complexité de

la modélisation de ce procédé.
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Dans ce chapitre, nous présenterons tout d’abord les étapes de la mise en ceuvre des
réseaux de neurones, a savoir le choix des variables d’entrée, le prétraitement et le
découpage de la base de données, la réalisation de 1’apprentissage et I’optimisation de la
structure neuronale. Pour éviter les phénomenes de sur-ajustement des réseaux de
neurones, nous utiliserons deux techniques de régularisation : I’arrét prématuré et la
régularisation Bayésienne. Nous proposerons également deux algorithmes pour déterminer
automatiquement le nombre de neurones cachés ainsi que le nombre d’itérations. De
méme, nous présenterons un certain nombre d’indicateurs statistiques pour évaluer les
performances des mode¢les obtenus. Ensuite, nous exposerons les résultats de 1’application
de ces modéles au procédé plasma. Enfin, nous analyserons I’importance relative des
parametres d’entrée de ce procédé afin de mettre en évidence la contribution de chaque

parameétre sur chacune des sorties.
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5.1 Introduction

L’objectif de notre travail consiste a la conception d’un modele qui permet de décrire la
relation entre les parameétres pertinents sélectionnés des matériaux étudiés et du processus
de traitement plasma (parameétres d’entrée) et les propriétés spécifiques recherchées
(parametres de sortie). Pour élaborer un tel modéle, nous avons choisi d’utiliser une
approche statistique basée sur les réseaux de neurones artificiels qui se positionnent
comme une technique prometteuse du fait de leur parcimonie et de leur simplicité. En fait,
les réseaux de neurones artificiels sont devenus en quelques années des outils précieux
dans des domaines trés divers de 1'industrie et des services [MEIRELES, 2003]. Ils offrent
une alternative pour la modélisation mathématique et font partie des modeles statistiques
non linéaires aptes a modéliser des processus non linéaires et multi-variables, en raison de
leurs forte non linéarité¢ et l'aspect de généralisation qu'ils présentent [CHEN, 1990],
[KRASNOPOLSKY, 2002]. Il s'agit donc d'une puissante méthode de régression non
linéaire qui permet une utilisation optimale des données disponibles, sans nécessiter des
connaissances préalables sur la forme de la relation entre les variables. De ce fait, les
réseaux de neurones se révelent efficaces pour résoudre les problémes complexes. De plus,

ces outils offrent une grande capacité de calcul a un cofit relativement faible.

5.2 Mise en ceuvre des réseaux de neurones artificiels

Les réseaux de neurones réalisent des fonctions non linéaires paramétrées. Leur mise
en ceuvre nécessite :

v" Le choix et la préparation de la base des données,

v" La détermination de I’architecture de réseau,

v’ Laréalisation de I’apprentissage,

v' L’optimisation de I’architecture,

v' L’évaluation des performances du modéle.
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5.2.1 Choix et préparation de la base de données

Le processus d'¢laboration d'un réseau de neurones commence toujours par le choix
et la préparation des échantillons de données. Cette étape est cruciale pour favoriser le bon

déroulement de 1’apprentissage.

5.2.1.1 Détermination des entrées du réseau de neurones

Il est souvent préférable d’effectuer une analyse de données de maniere a
déterminer les caractéristiques discriminantes pour détecter ou différencier ces données.
Ces caractéristiques constituent 1’entrée du réseau de neurones. La sélection des entrées

doit prendre en compte deux points essentiels :

— Premiérement, la dimension intrinséque du vecteur des entrées doit étre le
plus petit possible afin d’atténuer la complexité du réseau de neurones et

limiter le nombre de paramétres a optimiser pendant 1’apprentissage.

— En second lieu, les entrées doivent étre pertinentes pour la grandeur que 1’on
cherche a modéliser : elles doivent avoir une influence significative sur la
valeur de la sortie.

Les variables sélectionnées vont servir d’entrées aux réseaux des neurones.

5.2.1.2 Prétraitement des données

D’une manicre générale, les bases de données doivent subir un prétraitement afin
d'étre adaptées aux entrées et sorties du réseau de neurones. Un prétraitement courant
consiste a effectuer une normalisation appropriée afin d'éviter le probléme de saturation au
niveau du mécanisme d'apprentissage. En effet, lorsque le vecteur d’entrée présente des
¢léments d’ordre de grandeurs et de nature différente, le réseau ne serait pas capable
d'apprendre dans de bonnes conditions. Ainsi, il est préférable dans ce cas d’effectuer une
normalisation des données afin qu’elles aient toutes la méme influence statistique sur la

conception du modéle.
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Dans notre cas, les données sont normalisées de telle sorte que chaque variable aura
une moyenne nulle est un écart type égal a I'unité. Les données normalisées s'écrivent
(Equation 5-1):

r_ (=) -
Xp =g (5-1)
ou u; et og; sont la moyenne et I’écart type calculés sur I’ensemble des données

correspondant a 1’entrée i.

5.2.1.3 Découpage de la base de données

Afin de développer une application a base de réseau de neurones, il est nécessaire
de disposer de deux bases de données: une base pour effectuer I'apprentissage de réseau et
une autre pour tester le réseau obtenu afin de déterminer ses performances. On doit noter
ici qu'il n'y a pas une régle précise pour la détermination de cette séparation de manicre
quantitative, néanmoins, on peut aller jusqu'a la division de type 2/3 et 1/3 ou 3/4 et 1/4
suivant le probléme étudié et le nombre de données dont on dispose. Les deux bases de
données ainsi obtenues doivent étre suffisamment représentatives, autrement dit, il faudra
qu’elles couvrent aussi complétement que possible le domaine de fonctionnement désiré
pour le réseau. Notons bien qu'on peut réserver un troisieme ensemble de données, appelé

base de validation, pour contrdler la phase d’apprentissage du réseau.

5.2.2 Détermination de I'architecture de réseau

Le choix de l'architecture de réseau englobe le type de réseau, les entrées externes,
le nombre de couches cachées, le nombre de neurones cachés, la ou les sorties, la nature
des différentes connexions entre les neurones et la fonction d’activation des neurones dans
chaque couche. Cette étape influence considérablement la qualité du résultat. En effet,
l'introduction dans le mod¢le d'un trop grand nombre de paramétres risque de conduire a
un sur-apprentissage, et donc, de détruire les capacités de généralisation de réseau. De ce
fait, pour ne pas augmenter de fagcon inutile la complexité du réseau, I’architecture que
nous avons choisie inclut une seule couche cachée. Ce choix découle de la propriété
d'approximation universelle des réseaux de neurones. Dans ce cadre, Cybenko

[CYBENKO, 1989] et Funahashi [FUNAHASHI, 1989] ont montré qu’une seule couche
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cachée utilisant des fonctions de transfert sigmoides était suffisante pour pouvoir
approximer toute fonction non linéaire avec la précision voulue. Par conséquent, les
réseaux utilisés dans cette ¢tude sont constitués de trois couches. La couche d'entrée recoit
les données du probléme a traiter et elle transmet ses résultats a la couche cachée qui, ayant
de nouvelles données et de nouveaux poids retransmet ses données résultantes a la couche
de sortie qui fournit les neurones de sortie. De cette maniere, I’information provenant des
entrées, circulent vers les sorties sans retour en arriére et, il n’y a aucune connexion entre
neurones d’une méme couche. Les deux fonctions d’activation utilisées sont les suivantes :
une fonction d’activation sigmoide en tangente hyperbolique (Equation 5-2) dans la couche
cachée et une fonction linéaire dans la couche de sortie. En ce qui concerne le nombre de
neurones cachés, ce nombre n’est pas fixé a priori. Il sera déterminé pendant la phase
d’apprentissage [JELIL, 2008], [JELIL, 2009b].

2
1+e™*

f&x) = (5-2)

La Figure 5-1 représente 1’architecture du réseau de neurones adopté.

Biais
Puissance
¢lectrique

Vitesse de
traitement

Matiére

i:> Cosinus de I’angle

de contact
Finesse des

fibres

Perméabilité !:> Hauteur capillaire
al’air
Armure

Densité des
pics

Couche Couche Couche
d’entrée cachée de sortie

Figure 5-1 : Structure d’un réseau de neurone a trois couches (W étant le poids des connexions entre les
neurones d’entrée et cachés, W) le poids des connexions entre les neurones cachés et de sortie)
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5.2.3 Phase d'apprentissage

L'apprentissage est une phase de développement du réseau de neurones durant
laquelle le comportement de réseau est modifié¢ jusqu'a I'obtention du comportement désiré.
Cette phase nécessite des exemples d'apprentissage et un algorithme d'apprentissage. Le
probléme d'optimisation consiste a trouver les coefficients du réseau minimisant une
fonction d'erreur globale, appelée fonction de cofit. Cette optimisation se fait de manicre
itérative, en modifiant les poids en fonction du gradient de la fonction de cot.
L’algorithme d’apprentissage le plus communément utilisé est celui de rétro-propagation
de l'erreur (voir Chap 2- § 2.2.3.2). Dans notre cas, l'algorithme de minimisation retenu est
de type Levenberg- Marquardt. Ce choix est justifi¢ par le fait que cet algorithme est

robuste et permet une convergence plus rapide par la prise en compte des dérivées de

second ordre [CHENG, 1996], [LUO, 2007].

5.2.3.1 Expression de la fonction de coiit

La fonction la plus couramment utilisée, et dont nous sommes servi lors de cette
¢tude est la fonction dite fonction d'erreur quadratique moyenne (MSE pour Mean Square

Error) dont la définition est donnée comme suit :

Soit une base d'apprentissage constituée de N exemples. Pour chaque exemple n (n € N),
l'erreur e(n) est calculée comme étant la différence entre la cible d;(n) et la valeur de

sortie de réseau y;(n) (Equation 5-3).
e(n) = d;(n) —y;(n) (5-3)

Pour tout l'ensemble N de I'apprentissage la fonction erreur MSE est donnée par

I’Equation 5-4:
MSE = - ¥N_, e(n)? (5-4)

Plus la valeur de cette fonction de colit est petite, plus le modele reproduit fidélement les
observations utilisées pour 1’apprentissage. Le but de I’algorithme d’apprentissage consiste

donc a ajuster les poids de réseau afin de réduire cette erreur quadratique a son minimum.
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5.2.3.2 L’algorithme de Levenberg- Marquardt

L’algorithme de Levenberg-Marquardt appartient a la classe des méthodes quasi-
newtonienne [MORE, 1978]. Il s’agit d’une méthode itérative de minimisation de
fonctions qui consiste a modifier les paramétres (6;) selon la formule suivante (Equation

5-5):
Oks1 = Ok — [H(Ok) + Wy 11171V (6y) (5-5)

ou H(8;) est la matrice Hessienne de la fonction de cott /, I la matrice identité, p,,; un

scalaire appelé pas et VJ (0, ) le gradient de la fonction de cofit.

Le calcul de I’inverse de la matrice [H(6y) + Wi4+11] peut s’effectuer par des méthodes

d’inversion directe.

Cette méthode est particuliérement astucieuse car elle s’adapte d’elle méme a la
forme de la fonction de coft. Elle effectue un compromis entre la direction du gradient et
la direction donnée par la méthode de Newton. En effet, pour de petites valeurs de pas
Uk+1, la modification des paramétres correspond a celle de la méthode de Newton, tandis
que pour de grandes valeurs de pas, elle tend vers la méthode du gradient simple. En
choisissant judicieusement la valeur de pas au cours de I’algorithme, il est donc possible de
s’affranchir de la mise en ceuvre préalable d’une méthode du gradient simple pour
s’approcher de minimum. En effet, cet algorithme est le plus rapide et assure la meilleure
convergence vers un minimum de [D’erreur quadratique, pour les problémes
d’approximation des fonctions ou le nombre de parametres a optimiser n’est pas trés élevé

[KIM, 2004].

5.2.3.3  Méthodes pour limiter le sur-apprentissage

Lors de DI’entrainement d’un réseau de neurones, on peut se trouver dans une
situation de sur-apprentissage, c'est-a-dire une situation dans laquelle le modele rend trés
bien compte des mesures employées (base d’apprentissage) pour ajuster ses parameétres,
mais ne peut prédire correctement des mesures inconnues. Ainsi, afin d’optimiser la phase
d’apprentissage pour que ce phénomene disparaisse, nous avons choisi d’utiliser deux

méthodes : la technique d’arrét prématuré (early stopping) et la technique de régularisation
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Bayésienne. Ce choix est justifié par le fait que ces deux méthodes sont les plus souvent
utilisées pour améliorer la capacité de généralisation des réseaux de neurones [WANG,

2005].

5.2.3.3.1 Arrét prématuré

La méthode d’arrét prématuré consiste a diviser les données disponibles en trois
ensembles distincts pour I’apprentissage, la validation et le test. Dans ce cas, le réseau de
neurone est entrainé sur I’ensemble d’apprentissage et I’erreur quadratique moyenne entre
les cibles (sorties désirées) et les sorties du réseau est calculée. Au fur et au mesure de
l'apprentissage, cette erreur quadratique doit diminuer jusqu'au minimum globale de la
fonction d'erreur. A la fin de chaque phase d’optimisation des poids, I’erreur quadratique
est également évaluée sur I’ensemble de validation afin de contrdler I’apprentissage du
réseau. Typiquement, I’évolution de 1’erreur quadratique sur les ensembles d’apprentissage
et de validation en fonction du nombre de cycles d’apprentissage, se comporte comme

montré par la Figure 5-2 ci-dessous.

Ermreur
quadratique A : Apprentissage < .
movenne 5 insuffisant ur-apprentissage

— e — —
v

Walidation
|
|

» ltérations

Figure 5- 2: Evolution schématique de I'erreur sur les sous-ensembles d'apprentissage et de
validation en fonction du nombre d'itérations

Nous pouvons remarquer que l'erreur sur I’ensemble d'apprentissage décroit
continiment au cours du temps puis se stabilise, alors que I'erreur sur I’ensemble de
validation ne diminue que jusqu'a un certain point au-dela duquel elle augmente. A partir

de ce point, le réseau apprend par cceur les données de I'ensemble de 1'apprentissage. Ainsi,
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l'apprentissage doit étre stoppé méme si un minimum de la fonction du cofit n'est pas

atteint [PRECHELT, 1998].

D'une manicre générale, l'apprentissage est arrété dés que l'erreur sur la base de
validation augmente (des que le réseau entre dans la phase de sur-apprentissage) ou au bout
d'un certain nombre d’itérations (nombre que l'on se fixe) quand l'erreur sur la base de
validation reste constante depuis un grand nombre d'itérations. Une fois le réseau de
neurones entraingé, le troisiéme ensemble (ensemble de test) peut étre utilisé pour évaluer

les performances de ce dernier.

Cette méthode est rapide et facile a mettre en ceuvre. Cependant, elle nécessite
d’avoir suffisamment de données pour constituer trois bases a la fois représentatives et

distinctes.

5.2.3.3.2 Régularisation Bayésienne

La méthode de régularisation Bayésienne consiste a modifier la fonction de cott
(MSE) en lui ajoutant un terme de régularisation (MSW) égal a la somme des carrés des
poids (W;;) et des biais (by), afin de pénaliser les valeurs absolues €levées des poids et
éviter ainsi le phénomeéne de sur-apprentissage [DREYFUS, 2002]. On obtient donc une

fonction du colt MSE « régulée » (MSE;,4) qui est donnée comme suit (Equation 5-6):

MSE, ¢, = yMSE + (1 — y)MSW (5-6)

avec,
1 N
MSW = N_pzjzl sz (5-7)

ou y est un scalaire positif qui pondere 1’importance des valeurs des poids sur I’erreur
quadratique moyenne, N,, le nombre de paramétres du réseau et w; un des poids W;; ou des

biais by, du réseau de neurones.

Ainsi, la régularisation Bayésienne minimise la combinaison linéaire de MSE,.,

pour obtenir une valeur optimale de y. Cette modification provoque une diminution des
poids et biais et force le réseau a avoir une bonne réponse, en évitant le sur-apprentissage.

La régularisation est résolue avec 1’algorithme de Levenberg-Marquardt [MACKAY,
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1992]. Ce dernier assure une mesure du nombre de paramétres (poids et biais)
effectivement utilisés par le réseau.

Cette méthode est souvent utilisée, car elle est trés simple a mettre en ceuvre, et ne
nécessite pas I’utilisation d’un ensemble de validation pour contrdler ’apprentissage de

réseau.

5.2.4 Généralisation

Une fois les poids de chaque connexion du réseau optimisés, il faut mesurer les
performances du réseau sur une base de données différente de celle utilisée pour
l'apprentissage ou la validation. Ce test permet a la fois d'apprécier les performances de
systéme neuronal et de détecter le type de données qui pose probléme. Si les performances
ne sont pas satisfaisantes, il faudra soit modifier I'architecture du réseau, soit modifier la
base d'apprentissage (caractéristiques discriminantes ou représentativité de données de
chaque classe) [LARSEN, 1999]. Les performances du mod¢le établi peuvent étre
mesurées a I’aide de divers indicateurs statistiques présentés plus loin dans ce chapitre. Les
résultats obtenus servent alors a déterminer la capacité de réseau a généraliser sur des

autres exemples.

Dans cette partie, nous avons montré que la phase d’apprentissage doit étre menée
avec attention. En effet, le phénomeéne de sur-apprentissage doit étre évité pour assurer des
bonnes performances en généralisation. Dans le partie suivante, nous nous intéressons a

décrire la méthodologie suivie pour optimiser I’architecture des réseaux de neurones.

5.2.5 Optimisation de I'architecture

L'optimisation de l'architecture de réseau de neurones est nécessaire pour que celle-
ci soit représentative de la complexité du modele a identifier. Il s’agit de trouver le nombre
optimal des couches cachées et le nombre de neurones par couche pour que le modele
exprime fidelement la variation de la réponse. Dans ce cadre, de nombreux auteurs
considerent qu'il n'y a pas des régles pour définir I'architecture optimale de réseau et que

seule I'expérimentation le permet [GOH, 1995], [KAASTRA, 1996], [SENTIES, 2007].
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Dans notre cas, 1’architecture du réseau a été fixée a une seule couche cachée (§ 5.2.2).

Pour optimiser cette architecture, les deux étapes suivantes sont appliquées:

5.2.5.1 Détermination du nombre de neurones pour la couche
cachée

Le nombre de neurones cachés joue un réle primordial dans le contrdle de la capacité

du réseau des neurones [PARK, 1996]. Si ce nombre est trop petit, alors le réseau dispose
de trés peu de parametres et n'a pas assez de flexibilit¢é pour apprendre les données
correctement : le réseau ne reproduit correctement ni les données d’apprentissage, ni les
données de test. C'est une situation qu'on appelle le sous-apprentissage ou sous-ajustement.
Par contre, si 1'on choisit une valeur trop grande pour le nombre de neurone cachés, le
nombre de parametres du modele augmente. Le réseau dispose donc trop de flexibilité
(trop de degré de liberté) et il l'utilise pour apprendre toutes les particularités des données,
c'est ce qu'on appelle le sur-apprentissage, apprentissage au ceeur, overfitting ou bien sur-
ajustement [KAASTRA, 1996]. Un tel phénoméne entraine une erreur importante sur les
nouvelles données prédites bien que les données d’entrainement du réseau s’ajustent bien.
Le choix d’un nombre approprié¢ de neurones dans la couche cachée est donc nécessaire
pour reproduire correctement les données d’apprentissage et disposer de facultés de

généralisation sur les données de test.

En pratique, le nombre de neurones cachés est déterminé de fagon empirique par essais
successifs jusqu’a I’obtention de performances satisfaisantes [WONG, 2003], [HUI, 2004],
[WANG, 2007c], [SENTIES, 2007]. Cependant, certains auteurs ont défini des regles
empiriques pour fixer ce nombre [LENARD, 1995], [PIRAMUTHU, 1994], [WANG,
1994]. Selon ces regles, la taille de la couche cachée doit étre soit égale a celle de la
couche d’entrée, soit égale a 75 % de celle-ci ou bien égale a la racine carrée du produit
des nombres dans la couche d’entrée et de sortie. Un autre critére, qui restreint fortement le
nombre de neurones cachés, consiste a vérifier que le nombre de paramétres du modéele soit
inférieur a la taille du jeu de données d’apprentissage [BRATLETT, 1997], [WEIGNED,
1990], [AMARI, 1997].

Pour déterminer automatiquement le nombre optimal de neurones cachés pour un

probléme posé, une autre approche proposée a consisté de procéder a 1’estimation d’un
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réseau comportant un grand nombre de neurones cachés puis a le simplifier par une regle
d’apprentissage ¢liminant les neurones les moins significatifs [COTTREL, 1995],
[YEUNG, 2002], [LIANG, 2007], [THOMAS, 2008], [ZENG, 2009], [LIVINGSTON,
1997]. D’autres auteurs ont proposé¢ de construire de maniére itérative la couche cachée

[KWOK, 1997], [RIVALS, 2003], [REN, 2003], [ALAM, 2004], [MA, 2003].

Dans notre cas, nous avons ¢laboré un algorithme itératif pour déterminer le nombre
optimal de neurones cachés (Figure 5-3). Le principe de cet algorithme consiste a partir
d’un réseau de neurone comportant un seul neurone dans la couche cachée, de réaliser
I’apprentissage de réseau en utilisant un nombre fixe d’itérations (par exemple 50), et,
d’augmenter progressivement le nombre de neurones cachés d’une unité a chaque fois,
jusqu’a satisfaire les critéres de performance choisis. A chaque nouvelle addition d’une
unité cachée, les performances du réseau en apprentissage et généralisation sont évaluées a
I’aide de deux indicateurs statistiques : la racine carrée de 1’erreur quadratique moyenne
(RMSE) et le coefficient de régression linéaire (R). Le nombre de neurones cachés est

considéré optimal lorsque ces indicateurs vérifient les deux régles d’arrét suivantes:

1. Les racines carrées de I’erreur quadratique moyenne sur les ensembles
d’apprentissage (RMSEy,y,) et de test (RMSEr,s) sont de méme ordre de

grandeur et les plus petites que possible.

2. les coefficients de corrélation sur I’ensemble d’apprentissage (Rgppr) €t I’ensemble

de test (Rres¢) sont proches de 1.

La racine carrée de 1’erreur quadratique moyenne commise sur la base d’apprentissage est

donnée par I’Equation 5-8 :

RMSEuppr = [o-S4(d; = 0? (59

ou N, est le nombre d’exemples constituant 1’ensemble d’apprentissage du modele, d; la

cible (sortie désirée) et y; la sortie calculée par le réseau.
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Cette grandeur constitue une premicre estimation de la qualité de I’apprentissage réalisé.
Cependant, elle doit étre comparée a la racine carrée de I’erreur quadratique moyenne sur

la base de test (Equation 5-9) :

1
RMSEreq = |31 (d; - 30 (5-9)

ou Ny est le nombre d’exemples constituant I’ensemble de test du modele.

Cela constitue une seconde vérification pour prévenir le sur-apprentissage. La différence
entre I’erreur d’apprentissage et I’erreur de généralisation représente une mesure de la
qualité¢ de I’apprentissage effectué¢. En effet, dans le cas ou RMSE, est tres faible et
RMSE; est trés €levée, cela signifie que le réseau de neurones ne généralise pas dans des
bonnes conditions. Il a parfaitement appris sur les données d’apprentissage mais est
défaillant sur des nouvelles données. Ainsi, le meilleur mod¢ele est celui qui possede des

erreurs RMSE, et RMSE les plus petites possibles et ayant le méme ordre de grandeur. De

RMSETest

) doit étre proche de 1. Dans ce travail, nous estimons que ce
RMSE appr

ce fait, le rapport (

rapport doit étre délimité par un certain seuil f afin d’obtenir un bon ajustement du

modeéle.

Les valeurs des coefficients de corrélation (R) sont obtenues en calculant les
coefficients des lignes de régression qui relient les valeurs de sortie du réseau de neurones
avec leurs cibles correspondantes. De telles valeurs sont considérées comme bonnes

lorsqu’elles sont strictement supérieures a 0,85.

5.2.5.2 Détermination du nombre d'itérations

Le nombre d’itérations (epochs) est un parametre important pour €valuer la qualité
de I’apprentissage du modele. En général, ce parametre est choisi de manicre aléatoire.
Dans cette section, nous présentons un algorithme complémentaire (Figure 5-4). Le but de
cet algorithme consiste a déterminer le nombre d’itérations optimal qui permet une
amélioration des performances du modeéle obtenu précédemment. Il est basé sur la méme
procédure itérative. Cette fois-ci, le nombre optimal de neurones cachés est utilis¢ pour

fixer l'architecture de réseau. Au début, 1’apprentissage du modele est réalis¢ en utilisant
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un nombre initial d’itérations (ny). Ensuite, ce nombre est incrémenté de k itérations a
chaque fois. La procédure itérative sera terminée lorsque la racine carrée de [’erreur
quadratique moyenne et le coefficient de corrélation sur les bases d’apprentissage et de test
sont meilleurs que ceux du modéle obtenu dans la section précédente. Il est a noter ici que
les valeurs de n, et k peuvent étre choisies de manieére a s’adapter a la complexité du

probléme traité.

178

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Chapitre 5

Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Modélisation de la relation par réseaux de neurones

Commencer avec un seul neurone dans la
couche cachée N, =1

A 4

Augmenter N,
Nh = Nh + 1

A 4

Fixer le nombre d’itérations a 50

A

Réaliser un apprentissage du réseau

A

Calculer RMSE 4y, RMSE7eg¢, Rappr €t

R Test

Comparer Ry €t Ryese 8 1 €t RMSE e,
a RMSE

Sll < RMSETest
B~ RMSEappr
et Ryppr > 0,85 et

Ryese > 0,85

Nombre optimal de neurones Noytimar = Ny,
Sauvegarder les parameétres réseau

A 4

Fin

Figure 5- 3 : Organigramme pour la détermination du nombre optimal de neurones cachés
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Fixer le nombre de neurones cachés
Ny = Noptimale

h 4

Commencer avec n, itérations
Nigr = No

A

Réaliser un apprentissage du réseau

A 4

A
Calculer RMSE 4ppy, RMSE7egt, Rappr €t

RTest

Augmenter N,
Nityr = Njtr + k

Comparer Rypyr, Rrests RMSET,qg: €t
RMSE,,,,, a celles du modéle précédent

Non Si RAppra RTesta

RMSEqes; et

RMSE - sont
améliorés

Nombre optimal d’itérations Nyptimar = Nier
Sauvegarder les parameétres réseau

A 4

Fin

Figure 5- 4 : Organigramme pour la détermination du nombre optimal d’itérations
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Apres avoir déterminé la structure des réseaux de neurones, nous allons présenter
dans la partie suivante les critéres qui vont nous permettre d’évaluer les performances de

ces réseaux.

5.2.6 Détermination des performances des modeles

Nous avons vu précédemment que pour déterminer le nombre optimal de neurones
cachés et d’itérations, nous avions recours a deux indicateurs statistiques : la racine carrée
de I’erreur quadratique moyenne (RMSE) et le coefficient de corrélation (R). Une fois le
modele optimal choisi, nous allons utiliser ces deux indicateurs ainsi que 1’erreur absolue
moyenne (MAE pour Mean Absolute Error) et I’erreur relative absolue moyenne (RMAE

pour Relative Mean Absolute Error) pour évaluer ses performances globales.

5.2.6.1 Racine carrée de I'erreur quadratique moyenne (RMSE)

La racine carrée de I’erreur quadratique moyenne est utile pour pouvoir comparer
plusieurs réseaux de neurones entre eux puisqu’elle permet d’évaluer les performances
globales du mod¢le en terme de généralisation. Elle est calculée comme suit (Equation 5-

10).

RMSE = [25X,(d; - y)? (5-10)

ou N est le nombre d’exemples utilisés, d; les valeurs mesurées et y; les valeurs

estimées par le modele.

5.2.6.2  Coefficient de corrélation (R)

Le coefficient de corrélation R permet de mesurer la qualité¢ de la corrélation. Ce
parametre reflete le degré avec lequel la variable observée est correctement estimée par le
modele. La prédiction sera d’autant meilleure que R sera proche de 1. Le calcul de cet

indicateur a été effectu¢ a I’aide de la fonction « postreg » de la boite a outils Matlab.
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5.2.6.3  Erreur absolue moyenne (MAE)

L’erreur absolue moyenne représente la moyenne arithmétique des valeurs absolues des
¢carts. Ce parametre est intéressant car il nous donne un indice de la différence entre la

réalité et la prédiction moyenne du réseau. Il est calculé comme suit (Equation 5-11):

MAE =—%¥,|d; - yi| (5-11)

5.2.6.4  Erreur relative absolue moyenne (MRAE)

L’erreur relative absolue moyenne permet d’estimer la précision sur le résultat

obtenu. Elle est calculée selon I’Equation 5-12 :

1 ldi-yil
MRAE = %L, == (5-12)

Ce paramétre n’a pas d’unité. Il s’exprime généralement en %.

5.2.7 Récapitulatif

La Tableau 5-1 résume les différentes étapes liées a la mise en ceuvre des modeles

nceuronaux.
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Rubrique

Critere retenu pour cette étude

Méthode de sélection de
variables d’entrée

Critére de sensibilité flou

Normalisation des données

Chaque variable est normalisée de telle sorte qu’elle
aura une moyenne nulle est un écart type égal a ’unité

Découpage de la base de données

Ensemble 1 : apprentissage pour optimiser les poids
des connexions

Ensemble 2 : test pour évaluer les performances des
modeles

Type d’architecture

Perceptron multicouches

Nombre de couches cachées

Une seule couche cachée

Couche d’entrée Nombre des parametres d’entrée

Nombre de

neurones Couche cachée Il sera déterminé au cours de processus d’optimisation
Couche de sortie Nombre des paramétres de sortie

Fonction Couche cachée Tangente hyperbolique

d’activation
Couche de sortie Linéaire (I’identité)

Algorithme d’optimisation

Levenberg-Marquardt (second ordre)

Techniques pour limiter le sur-
apprentissage

Arrét  prématuré : une partie des données
d’apprentissage sera utilisée pour la validation.
Régularisation Bayésienne

Nombre d’itérations

11 sera déterminé au cours de processus d’optimisation

Indicateurs statistiques

RMSE, MAE, RMAE, R

Tableau 5- 1 : Choix faits concernant la construction de I’architecture des réseaux de neurones

Le processus d’optimisation de la structure des réseaux de neurones peut étre

résumé par I’organigramme de la Figure 5-5.
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Fixer une architecture Fixer 1’architecture au
nombre optimal obtenu

» P
» <

Ajouter un
neurone
caché

Non

\ 4 h 4
Apprentissage sur Apprentissage sur
I’ensemble 1 I’ensemble 1
v v Augmenter
Test sur I’ensemble 2 Test sur I’ensemble 2 l’e' r{om.bre
d’itérations

l

Performances
améliorées

Non

Performances
atteintes

Nombre optimal de - Nombre optimal
neurones cachés d’itérations
A 4
Sauvegarder les parameétres Sauvegarder les parameétres
réseau réseau

v

Modgele neuronal optimal

Fin

Figure 5- 5 : Processus d’optimisation

Dans ce qui suit, nous allons appliquer la méthodologie qui vient d’étre décrite au procédé

plasma.
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5.3 Application au procédé plasma

Afin d’établir les modeles des réseaux de neurones, nous avons utilisé le logiciel
MATLAB 7 au cours de la phase de la conception et de I'optimisation. Ce logiciel contient

une boite a outils consacrée au développement de réseaux de neurones.

5.3.1 Base de données utilisée

Pour déterminer les parametres d’entrée pertinents des matériaux étudiés et du processus
de traitement plasma, nous avons utilis¢é le critere de sensibilit¢ flou et appliqué
I’algorithme proposé (Chap 2 - § 2.3.3). Les résultats de cette application ont été présentés
dans le Chapitre 4 (Chap 4 - § 4.2). 1l a été mis en évidence que la puissance électrique, la
vitesse de traitement, la maticre, la finesse des fibres, la perméabilité a 1’air, I’armure et la
densité des pics sont les parametres d’entrée les plus influents sur le cosinus de I’angle de
contact et la hauteur capillaire des tissus. Ainsi, nous avons établi une base de données
regroupant les variations de ces deux sorties en fonction des valeurs des parameétres
sélectionnés. Cette base de données sera utilisée afin procéder a I’apprentissage des
réseaux de neurones et d’obtenir des prédictions sur le procédé plasma. Les parametres
qualitatifs (matiere, armure) ont été transformés en variables binaires [0-1]. Le Tableau 5-2

illustre les bornes retenues pour chaque paramétre d'entrée.

Parameétre Minimum Maximum CV (%) Unités
Puissance ¢électrique 300 1000 47,78 Watt
Vitesse de traitement 2 10 56,12 m/s
Matiere 0 (100% polyester) 1 (100% viscose) - -
Finesse des fibres 0,9 1,7 26,37 dtex
Perméabilité a Iair 20 3315 166,05 l/m’s
Armure 0 (toile) 1 (sergé 3/1) - -
Densité des pics 995 2307 25,38 pics/mm’

© 2011 Tous droits réservés.

Tableau 5- 2 : Domaine de variations des paramétres d’entrée du procédé plasma

Avant d’étre injectées dans le réseau de neurones, les données sont tout d'abord
normalisées de maniére a avoir une moyenne nulle et un écart type égal a l'unité. Ensuite,
elles sont réparties de facon aléatoire en deux ensembles: un ensemble permettant

d’effectuer I’apprentissage du réseau et un autre permettant de tester les prédictions faites
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par ce réseau. Sur 1’ensemble de la base de données, 75 % des données (102 exemples)
seront utilisés pour I’entralnement de réseau de neurones, dont 1/3 (34 exemples)
permettront de valider le réseau au cours de l’apprentissage si la technique d’arrét
prématuré est utilisée. Le 25 % restant des données (34 exemples) seront destinés a tester
le réseau de neurones lorsque 1’apprentissage sera fini. L objectif est en effet de vérifier si
le réseau de neurones est capable de généraliser et de prédire des valeurs pour des

exemples pour lesquels il n’était pas entrainé.

5.3.2 Résultats de I'optimisation de I’architecture des réseaux de
neurones

Les réseaux de neurones mis en ceuvre sont constitués de trois couches : une couche
d’entrée, une couche cachée et une couche de sortie. Ces réseaux comportent sept entrées
et deux sorties qui correspondent respectivement aux parametres d’entrée et de sortie du
procédé plasma. Le nombre de neurones cachés n’est pas fixé a priori. Il sera déterminé
pendant la phase d’apprentissage. La fonction d’activation utilisée pour les neurones de la
couche cachée est la fonction tangente hyperbolique, et celle pour les neurones de sortie est

I'identité.

L’entrainement des réseaux de neurones développés a été effectué sur la méme base de
données, en utilisant deux techniques de régularisation différentes : la technique d’arrét
prématuré et la technique de régularisation Bayésienne. Lorsque la premiere technique est
utilisée, I’apprentissage du réseau est effectu¢ par 1’algorithme frainlm de Levenberg-
Marquardt, qui est disponible dans 1’outil “réseaux de neurones” de Matlab. Cependant,
lorsque la deuxiéme technique est utilisée, le réseau est entrainé par 1’algorithme de
Levenberg-Marquardt modifié, trainbr. Ce dernier correspond a la version de trainlm avec

modération automatique des poids.

5.3.2.1 Nombre de neurones cachés

Pour déterminer le nombre de neurones cachés, nous avons appliqué I’algorithme
présenté dans le paragraphe § 5.2.5.1. Le principe de cet algorithme consiste a créer un
réseau de taille minimale auquel on ajoute une a une des unités supplémentaires jusqu’a

atteindre les critéres d’arrét spécifiés. En fait, le nombre des neurones cachés est considéré
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optimal lorsque les racines carrées de I’erreur quadratique moyenne sur les ensembles
d’apprentissage et de test sont de méme ordre de grandeur et les plus petites que possibles
et les coefficients de corrélation sont proches de 1. Le seuil d'apprentissage a été fixé a
0,001. Le nombre d'itérations maximum a été fixé a 50. Quand au seuil S, il a été fixé a
1,5. Le Tableau 5-3 présente les résultats relatifs au nombre de neurones cachés concernant

les deux cas d’apprentissage.

Technique de
‘ régularisation Arrét prématuré Régularisation
Parametre Bayésienne
Nombre optimal d’unités cachées 9 7
RMSE pppr 0,0234 0,0177
Sortiel - RMSEreq 0,0307 0,022
Cosinus de
Iangle de Roappr 0,9897 0,9938
contact 1 g 0,9853 0,9893
RMSEq/RMSE s e 1,31 1,25
RMSE 4 (mm) 1,2353 1,041
RMSEr., (mm) 1,726 1,2252
Sortie 2:
Hauteur Rappr 0,9945 0,9961
capillaire
Rest 0,9906 0,9954
RMSE e/ RMSE p ppr 1,4 1,18

Tableau 5- 3 : Résultats relatifs au nombre de neurones cachés pour les deux cas d’apprentissage

Le nombre de neurones cachés est alors fix¢é a 9 lorsque la technique d’arrét
prématuré est utilisée et a 7 lorsque la technique de régularisation Bayésienne est utilisée.
Ainsi, dans le premier cas, ’architecture du réseau de neurones obtenu inclut 7 neurones en
entrée, 9 neurones cachés et deux neurones de sortie. La Figure 5-6 montre une

représentation symbolique de cette architecture.
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Figure 5- 6 : Architecture du réseau de neurones obtenu en utilisant la technique d’arrét prématuré

Dans le second cas, 1’architecture du réseau obtenu inclut 7 neurones en entrée, 7
neurones cachés et deux neurones de sortie. Une représentation symbolique de cette

architecture est donnée par la Figure 5-7.
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Figure 5- 7 : Architecture du réseau de neurones obtenu en utilisant la technique de régularisation
Bayésienne
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Une fois le nombre de neurones cachés est fixé, nous allons déterminer, dans la
section suivante, le nombre optimal d’itérations qui va permettre d’améliorer les

performances des réseaux de neurones obtenus.

5.3.2.2 Nombre d’itérations

Pour déterminer le nombre optimal d'itérations, nous avons appliqué I’algorithme
présenté dans le paragraphe § 5.2.5.2. En utilisant cet algorithme, ’architecture de réseaux
de neurones a été fixée en utilisant le nombre optimal de neurones obtenu précédemment.
Cependant, le nombre initial d’itérations n, a été fixé a 50. Ensuite, ce nombre a été
incrémenté de 10 itérations (k = 10) a chaque fois. La procédure itérative est arrétée
lorsque les performances des modéles de réseaux de neurones sont améliorées. Les

résultats obtenus sont illustrés par le Tableau 5-4.

Technique de
¢gularisation Arrét prématuré Régularisation Bayésienne
Parametre
Nombre optimal d’itérations 110 250
RMSE appr 0,0156 0,0107
. RMSEres 0,0208 0,0137
Sortiel :
Cosinus de
I"angle de Roappr 0,9952 0,9977
COntACt I R e 0,9920 0,9957
RMSE1,/RMSE s r 1,33 1,28
RMSE s 1.0699 0,8555
RMSEreg 1,2164 1,0151
Sortie 2:
Hauteur | Rappe 0,9959 0,9973
capillaire
Reest 0,9952 0,9964
RMSE 1e,/RMSE s e 1,14 1,19

Tableau 5- 4 : Résultats relatifs au nombre d’itérations pour les deux cas d’apprentissage

D’aprés ce tableau, nous constatons que le nombre optimal d’itérations correspond

a 110 itérations dans le premier cas d’apprentissage et a 250 itérations dans le deuxiéme
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cas. En comparant les Tableaux 5-3 et 5-4, nous pouvons remarquer que les performances

de deux modeéles obtenus sont améliorées.

Dans tout ce qui suit, le modele obtenu dans le premier cas sera appelé « modéle
LM » et celui obtenu dans le second cas, « modele BR ». Les caractéristiques de ces

modeles sont résumés dans le Tableau 5-5.

Parameétre Mod¢le LM Modele BR
Nombre de couches cachées 1 1
Apprentissage 102 exemples dont 34 sont 102 exemples
Base de utilisés pour la validation
données
Test 34 exemples 34 exemples

Technique utilisée pour

limiter le sur-apprentissage Arrét prématuré Régularisation Bayésienne
) N L -M t L -M t
Algorithme d’optimisation evenEerg‘ aaquard event‘)er’g“ a.rqua’r,d
trainlm modifié “trainbr
Couche
d’entrée 7 7
Nombre de Couche
neurones cachée 9 7
Couche de
sortie 2 2
Couche Tangente hyperbolique Tangente hyperbolique
Fonctions de cachée « tansig » « tansig »
transfert Couche de Linéaire linéaire
sortie « purelin » « purelin »
Nombre d’itérations 110 250

Tableau 5- 5 : Caractéristiques des mode¢les obtenus

5.3.3 Comparaison des modeles obtenus

Dans cette partie, nous proposons un comparatif des performances entre les deux
modeles obtenus en termes d’apprentissage et de test afin de déterminer quel est le meilleur

modeéle.
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5.3.3.1 Apprentissage

Pour étudier la qualité de I’apprentissage de deux mod¢les obtenus, nous avons utilisé
quatre critéres de performance qui sont respectivement la racine carrée de [’erreur
quadratique moyenne (RMSE), I’erreur absolue moyenne (MAE), I’erreur relative absolue
moyenne (RMAE) et le coefficient de corrélation (R). Les valeurs de ces paramétres ont
été déterminées comme indiqué dans le paragraphe § 5.2.6, a partir de la totalité¢ des

données d’apprentissage. Le Tableau 5-6 illustre les résultats obtenus.

Modéele LM Modele BR
Critere ortie COSiél:SCélr?t;;ingle Hauteur capillaire Cosi(rllélscglst;’czlngle Hauteur capillaire
RMSE 0,0156 1,0699 mm 0,0107 0,8555 mm
MAE 0,0119 0,8856 mm 0,0087 0,6600 mm
MRAE 2,18 % 4,82 % 1,46 % 3,92 %
R 0,9952 0,9959 0,9977 0,9973

Tableau 5- 6 : Performances de deux mode¢les sur les données d’apprentissage

Les Figures 5-8 et 5-9 présentent les valeurs mesurées et prédites du cosinus de
I’angle de contact ainsi que I’erreur de prédiction et le diagramme de parité correspondant
(graphique représentant la sortie calculée en fonction de la sortie désirée), sur 1I’ensemble
d’apprentissage respectivement pour le modele LM et le modele BR. L’erreur de

prédiction correspond a I’écart entre les valeurs mesurées et prédites par le modele.

Les Figure 5-10 et 5-11 présentent les mémes types de résultats pour la hauteur

capillaire.

191

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



These de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Chapitre 5 Modélisation de la relation par réseaux de neurones

1| —*— mesure
—— prédiction
0.8 | —— erreur de prédiction 7

0.er .

0.7 .

0.5

04 .

0.2F .

(a)

Best Linear Fit: A= {D0.932) T + (0.0127)
1 T T T T T T T

2 Data Points
ool R =059 i Best Linear Fit
------- A=T

0.2 —
02 03 04 05 06 07 08 08 |

T

Figure 5- 8 : (a) Valeurs mesurées et prédites du cosinus de I’angle de contact et erreur de
prédiction sur I’ensemble d’apprentissage pour le modele LM ; (b) Diagramme de parité
correspondant
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Figure 5- 9 : (a) Valeurs mesurées et prédites du cosinus de 1’angle de contact et erreur de

prédiction sur I’ensemble d’apprentissage pour le modele BR ; (b) Diagramme de parité
correspondant
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Figure 5- 10 : (a) Valeurs mesurées et prédites de la hauteur capillaire et erreur de prédiction sur
I’ensemble d’apprentissage pour le modele LM ; (b) Diagramme de parité correspondant
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Figure 5- 11: (a) Valeurs mesurées et prédites de la hauteur capillaire et erreur de prédiction sur
I’ensemble d’apprentissage pour le modele BR ; (b) Diagramme de parité correspondant
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Nous pouvons remarquer que la corrélation entre les valeurs du cosinus de I’angle de
contact mesurées et prédites par le modele BR (Figure 5-9) est 1égérement plus élevée que
celle obtenue par le modele LM (Figure 5-8). De méme, nous pouvons constater que
I’erreur de prédiction est moins importante dans le cas du modele BR. En fait, la valeur de
R obtenue pour ce modele est de 0,998 avec une erreur absolue moyenne de 0,0087 et une
erreur relative absolue moyenne de 1,46 %. Cependant, pour le modele LM, la corrélation
est de 0,995 avec une erreur absolue moyenne (MAE) de 0,0119 et une erreur relative
absolue moyenne (RMAE) de 2,18 % (Tableau 5-6). Les mémes observations peuvent étre
notées pour la hauteur capillaire. En effet, comme 1’indique le Tableau 5-6, le coefficient
de corrélation entre les valeurs de la hauteur capillaire calculées et prédites par le modele
BR est de 0,997 avec une erreur absolue moyenne de 0,66 mm et une erreur relative
absolue moyenne de 3,92 % (Figure 5-11). Cependant, pour le modele LM, la corrélation
est de 0,996 avec une erreur absolue moyenne de 0,8856 mm et une erreur relative absolue
moyenne de 4,82 % (Figure 5-10). Toutefois, ces deux modeles donnent tous les deux des
prédictions assez proches des données expérimentales. Ces résultats témoignent donc de
leur capacité a reproduire les données connues de 1’apprentissage pour les deux parameétres

de sortie (cosinus de I’angle de contact, hauteur capillaire).

Neéanmoins, il est important de tester les prédictions faites par ces modeles en les
comparant avec des données expérimentales non utilisées lors de 1’apprentissage (données
de test). Cette procédure permet de connaitre leur capacité non a reproduire les résultats

mais a les généraliser.

5.3.3.2 Généralisation

L'étude de la capacité de généralisation des modeles a été réalisée de fagon similaire a
celle de I’apprentissage, a l'aide de quatre critéres de performance retenus (RMSE, MAE,

MRAE, R). Le Tableau 5-7 illustre les résultats obtenus.
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Modéle LM Modéle BR

ortie | Cosinus de I’angle Haut Tlai Cosinus de I’angle Hauteur
Critére de contact autedr captiiaire de contact capillaire
RMSE 0,0208 1,2164 mm 0,0137 1,0151 mm
MAE 0,0164 0,9673 mm 0,0112 0,7798 mm
MRAE 2,98 % 5,08 % 1,98 % 4,02 %
R 0,9920 0,9952 0,9957 0,9964

Tableau 5- 7 : Performances de deux modeles sur les données de test

Les Figures 5-12 et 5-13 présentent les valeurs mesurées et prédites du cosinus de
I’angle de contact, ainsi que I’erreur de prédiction et le diagramme de parité correspondant,
sur I’ensemble de test respectivement pour le modele LM et le modele BR. Les mémes

types de résultats sont présentés sur les Figure 5-14 et 5-15 pour la hauteur capillaire.
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Figure 5- 12 : (a) Valeurs mesurées et prédites du cosinus de 1’angle de contact et erreur de
prédiction sur I’ensemble de test pour le modele LM ; (b) Diagramme de parité correspondant

198

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Chapitre 5

These de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Modélisation de la relation par réseaux de neurones

© 2011 Tous droits réservés.

1 k| —*— mesure
—— prédiction
0.9 | —=— erreur de prédiction

(a)

Best Linear Fit: A = {0.996) T + (0.00519)

08t

0.8

0.7

05

0.4

03r

02

R =055

& Data Points
Best Lingar Fit
------- A=T

0z

Figure 5- 13 : (a) Valeurs mesurées et prédites du cosinus de 1’angle de contact et erreur de
prédiction sur I’ensemble test pour le modéle BR ; (b) Diagramme de parité correspondant
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Figure 5- 14 : (a) Valeurs mesurées et prédites de la hauteur capillaire et erreur de prédiction sur
I’ensemble de test pour le modéle LM ; (b) Diagramme de parité correspondant
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Figure 5- 15 : (a) Valeurs mesurées et prédites de la hauteur capillaire et erreur de prédiction sur
I’ensemble de test pour le modele BR ; (b) Diagramme de parité correspondant
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D’aprés le Tableau 5-7, nous pouvons remarquer pour chaque modele que les
erreurs sur les données de test du cosinus de ’angle de contact et de la hauteur capillaire
sont légérement supérieures a celles commises au cours de ’apprentissage. De méme, nous
pouvons constater que les coefficients de corrélation sont aussi trés légerement moins

importants pour les deux sorties.

En comparant les deux mode¢les, nous pouvons remarquer que 1’erreur de prédiction
du cosinus de I’angle de contact est moins importante dans le cas du modéle BR (Figure 5-
13). En fait, pour ce mod¢le, la corrélation entre les valeurs mesurées et prédites est assez
bonne (R= 0,996) avec une erreur absolue moyenne (MAE) de 0,0112 et une erreur relative
absolue moyenne (RMAE) de 1,98 %. La racine carrée de I’erreur quadratique moyenne
(RMSE) correspondante est de 0,0137 (Tableau 5-7). De méme, le diagramme de parité
correspondant montre une bonne qualité des ajustements ce qui permet de conclure a des
prédictions correctes du cosinus de I’angle de contact puisque les écarts observés sont
faibles. Cependant, pour le modele LM, la corrélation est de 0,992 avec une erreur absolue
moyenne de 0,0164 et une erreur relative absolue moyenne de 2,98 % (Figure 5-12). La
racine carrée de I’erreur quadratique moyenne correspondante est de 0,0208. Ceci permet
de conclure que le modele LM prédit le cosinus de I’angle de contact avec une précision un
peu moins importante mais acceptable. Les mémes observations peuvent étre notées pour
la hauteur capillaire. En effet, les erreurs absolue et relative moyennes sont respectivement
de 0,7798 mm et 4,02 % pour le modele BR (Figure 5-15) et de 0,9673 mm et 5,08 % pour
le modele LM (Figure 5-14). La racine carrée de I’erreur quadratique moyenne est de
1,0151 mm dans le premier cas et de 1,2164 dans le deuxiéme cas (Tableau 5-7).
Cependant, les coefficients de corrélation présentent une méme valeur de 0,996. La
comparaison entre les données expérimentales (données de test) et les données prédites par
ces modeles permet de conclure que les prédictions sont relativement proches de la réalité.
Ces résultats prouvent que les capacités de généralisation de deux modeles LM et BR sont
satisfaisantes ce qui confirme leur efficacité. Néanmoins, le modele BR présente des
meilleures performances en généralisation. Il apparait donc comme le plus performant.

Ainsi, nous pouvons conclure que I’'utilisation de la méthode de régularisation
Bayésienne est préférable a la méthode d’arrét prématuré puisqu’elle permet d’obtenir des

résultats optimums tout en nécessitant un nombre inférieur de neurones cachés. Un autre
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avantage de cette méthode est qu’elle est plus simple a mettre en ceuvre vu qu’elle ne

nécessite pas 1’utilisation d’un ensemble de validation au cours de 1’apprentissage.

5.4 Analyse de I'importance des parametres d’entrée

5.4.1 Généralités

La complexité de la fonction implémentée par le réseau de neurones rend I’analyse
de la contribution de chaque parameétre extrémement difficile. En effet, a partir des
parametres d’entrée, le réseau est capable de prédire le paramétre de sortie, mais les
mécanismes intérieurs de réseau sont complétement ignorés [FAUR-BRASQUET, 2003].
Ainsi, I’interprétation de réseaux de neurones n’est pas aussi directe que pour celles des
modeles simples de régression linéaire. Pour pallier a cet inconvénient, diverses méthodes
ont été mises en ceuvre pour caractériser la boite noire de type réseau de neurones
[DIMOPOULOS, 1999], [GEVREY, 2003], [PEDECKER, 2005], [TZENG, 2005],
[GERVEY, 2006], [JOY, 2006].

Olden et al. [OLDEN, 2004] ont effectu¢ une comparaison entre les différentes
méthodes utilisées pour évaluer la contribution des variables en réseaux de neurones. Ils
précisent que I’approche des poids des connexions est la plus souvent privilégiée par
rapport aux autres approches en terme de précision et de fiabilité. Nous avons donc choisi
d’utiliser cette approche afin d’examiner la contribution des paramétres prédictifs sur les

sorties du procédé plasma.

5.4.2 Approche des poids des connexions

Rappelons que dans un réseau de neurones, les neurones sont reliés entre eux par
des connexions pondérées. Ce sont les poids de ces connexions qui gouvernent le
fonctionnement du réseau et programment une application de I’espace des entrées vers
I’espace des sorties, a 1’aide de la transformation non linéaire [PARIZAU, 2004]. Par
conséquent, les poids des connexions représentent le lien entre le probléme traité et sa
solution.

L’approche des poids des connexions (Connexion Weight Approach) utilise les
poids des connexions bruts des entrée-cachée et cachée-sortie d’un réseau de neurones. En

fait, elle calcule le résultat des connexions brutes de neurones entrée-cachée et cachée-
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sortie pour chaque entrée et neurone de sortie, et récapitule la somme des résultats a travers
tous les neurones cachés [OLDEN, 2002]. Selon Olden et al. [OLDEN, 2004], cette
approche fournit la meilleure méthodologie pour une identification plus précise de
I’importance des parametres du modele. Elle permet donc d’identifier avec succes

I’importance réelle de toutes les variables du réseau de neurones.

La contribution relative des paramétres indépendants sur la prédiction émise par le
réseau dépend donc de la valeur et de la direction des poids des connexions obtenues pour
chacun des paramétres considérés. Un parameétre d’entrée avec des poids des connexions
forts représente une grande intensité sur le transfert de signal. Autrement dit, il a une
contribution forte sur la prédiction du réseau par rapport aux autres parametres caractérisés
par des poids des connexions plus petits. De méme, des poids des connexions négatifs
indiquent une influence négative du parameétre d’entrée sur la sortie. Cependant, des poids
des connexions positifs indiquent une influence positive du paramétre d’entrée sur la sortie

[OLDEN, 2002], [OLDEN, 2008].

5.4.3 Mise en ccuvre

Considérons, dans un premier temps, le modele LM. Ce modele de réseau est
constitué de 7 neurones d’entrée, 9 neurones cachés et deux neurones de sortie, dont les

matrices des poids des connexions sont données dans les Tableaux 5-8 et 5-9.

Entrée N1 N2 N3 N4 N5 N6 N7 Ng N9
Puissance | coe4 | 03528 | 04104 | 0,0225 | -0,0293 | 0,6311 | 1,9522 | -1,4430 | 0,1062
électrique
Vitessede | 1 4391 | L0,7624 | -0.0701 | 0.0734 | -0.4638 | -0.4609 | 0.0786 | 02926 | -0.3845
traitement

Matiere 0,3418 | -0,7996 | 0,7220 | -1,6129 | -1,2481 | -0,0149 | 0,0193 | -0,1927 | -0,1837

fée?ﬁflh -1,3984 | -0,8033 | 1,0911 | 0,2023 | -0,2430 | 0,5186 | 0,2552 | 0,1704 | -0,0764
Finesse

-0,0755 | 0,0756 | 0,6102 | 1,1134 | 02166 | 0,6575 | 0,0508 | -0,0850 | -0,5423
des fibres

Armure 0,1922 | -0,6990 | -0,0072 | -0,0700 | 1,2382 | -0,0361 | -0,0186 | 0,0129 | 0,1412

Densité
des pics
Tableau 5- 8 : Matrice des poids des connexions entrées - neurones cachés de modele LM

0,1070 | 0,9691 | 0,7106 | 0,2410 | -0,1162 | -0,0577 | -0,0664 | -0,0083 | 0,8707
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Sortie Nl N2 N3 N4 N5 Nﬁ N7 Ng N9

Cosinus de

I’angle de 0,8231 | 0,0730 | 0,1560 | -0,5566 | 0,0134 | -0,0023 | 1,7118 | -0,8063 | 0,5113

contact

Haqteqr 0,5230 | -0,1675 | -0,2896 | -1,0653 | 0,2334 | 0,4441 | 0,6523 | -1,2371 | 0,2947

capillaire

Tableau 5- 9 : Matrice des poids des connexions neurones cachés — sortie de modéle LM

La procédure de calcul consiste a multiplier les valeurs des poids des connexions de la

couche entrée-cachée, pour chaque neurone caché (N;) et chaque neurone de sortie, par la

valeur du poids de connexion de la couche cachée-sortie. En effectuant cette démarche

pour chaque neurone d’entrée, nous identifions sa contribution a chaque sortie. Le produit

effectué¢ donne les résultats présentés dans les Tableaux 5-10 et 5-11 respectivement pour

le cosinus de 1’angle de contact (sortie 1) et la hauteur capillaire (sortie 2).

Entrée N] N2 N3 N4 N5 N() N7 Ng Ng
buissance | s5g5 | 0,0258 | 0,0640 | 0,0125 | -0,0004 | -0,0015 | 33418 | 1,1635 | 0,0543
électrique
Vitessede | o461 0,057 | -0,0109 | -0,0408 | -0,0062 | 0,0011 | 0,1346 | -0,2359 | -0,1966
traitement
Matiére 0,2813 | -0,0584 | 0,1126 | 0,8977 | -0,0168 | 0,0000 | 0,0330 | 0,1553 | -0,0939
ieg“f,fi‘flh -1,1511 | -0,0587 | 0,1702 | -0,1126 | -0,0033 | -0,0012 | 0,4368 | -0,1374 | -0,0391
Finesse
-0,0621 | 0,0055 | 0,0952 | -0,6197 | 0,0029 | -0,0015 | 0,0869 | 0,0869 | -0,2773

des fibres
Armure 0,1582 | -0,0510 | -0,0011 | 0,0390 | 0,0166 | 0,0001 |-0,0319 | -0,0104 | 0,0722
geesn;fs 0,0881 | 0,0708 | 0,1109 | -0,1341 | -0,0016 | 0,0001 | -0,1137 | 0,0067 | 0,4452
Tableau 5- 10 : Matrice résultante des produits des poids des connexions pour le cosinus de I’angle

de contact
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Entrée Nl N2 N3 N4 N5 N6 N7 Ng Ng

Puissance | 3548 | -0,0591 | -0,1188 | -0,0240 | -0.0068 | 0.2803 | 1,2734 | 1,7852 | 0.0313

¢électrique

Vitessede | 7506 10,1277 | 0,0203 | -0,0782 | 10,1083 | -0.2047 | 0,0513 | -0.3619 | -0.1133

traitement

Matiére 0,1788 | 0,1339 | -0,2091 | 1,7182 | -0,2913 | -0,0066 | 0,0126 | 0,2383 | -0,0541

f;eﬁl,iflh -0,7313 | 0,1345 | -0,3160 | -0,2155 | -0,0567 | 0,2303 | 0,1664 | -0,2108 | -0,0225
Finesse | 10,0395 | -0,0127 | -0,1767 | -1,1861 | 0,0505 | 0,2920 | 0,0331 | 0,1052 | -0:1598
des fibres

Armure 0,1005 | 0,1171 | 0,0021 | 0,0746 | 0,2890 | -0,0161 | -0,0121 | -0,0159 | 0,0416

?:S“;tc‘; 0,0560 | -0,1623 | -0,2058 | -0.2567 | -0,0271 | -0,0256 | -0,0433 | 0,0103 | 0,2566

Tableau 5- 11 : Matrice résultante des produits des poids des connexions pour la hauteur capillaire

Ensuite, on effectue la somme des produits précédents pour chaque neurone d’entrée
suivant I’Equation 5-13 :

Entrée; = Y.a-, Caché;y (5-13)

On peut alors quantifier I’importance ou la distribution de tous les poids de sortie attribués
aux parametres d’entrée donnés. Les résultats obtenus, pour chaque parameétre d’entrée

étudié sont présentés dans le Tableau 5-12.
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Sortie
Cosinus de I’angle de contact Hauteur capillaire
Entré Rang des Rang des
ntree : .
Valeur obtenue ent’r.ees par ordre Valeur obtenue entsees par ordre
d’importance d’importance
relative relative

Puissance électrique 5,1935 1 3,5162 1
Vitesse de traitement -1,5951 2 -1,4197 3
Matiére 1,3110 3 1,7206 2
Perméabilité a I’air -0,8962 4 -1,0215 5
Finesse des fibres -0,7016 5 -1,0939 4
Armure 0,1916 7 0,5807 6
Densité des pics 0,4724 6 -0,3980 7

© 2011 Tous droits réservés.

Tableau 5- 12 : Résultats de 1’approche des poids des connexions pour le modéle LM

Nous pouvons remarquer dans ces deux cas que les valeurs obtenues sont positives
pour la puissance électrique, la matiere et armure et négatives pour la vitesse de
traitement, la perméabilité a I’air et la finesse des fibres. Par contre, la valeur obtenue pour
la densité des pics est positive dans le premier cas et négative dans le deuxi¢me cas.

Selon I’approche des poids des connexions, un paramétre d’entrée avec des poids
des connexions positifs indique une influence positive sur la sortie ce qui signifie que
I’augmentation de ce dernier entraine une augmentation de la sortie. Au contraire, si les
poids des connexions sont négatifs, ceci indique que 1’augmentation de parametre d’entrée
correspondant entraine une diminution de la sortie.

Ainsi, dans notre cas, les résultats indiquent que 1’augmentation de la puissance
¢lectrique entraine une augmentation de cosinus de 1’angle de contact et de la hauteur
capillaire. Cependant, 1’augmentation de la vitesse de traitement, de la perméabilité a 1’air
et de la finesse des fibres entraine une diminution de ces deux sorties. En ce qui concerne
la matiére et ’armure, rappelons que le codage binaire utilisé est de « 0 » pour le polyester
et I’armure toile et de « 1 » pour la viscose et ’armure sergé. Ceci indique que le
traitement plasma des tissus en viscose résulte en une meilleure mouillabilité et capillarité.
Méme constat concernant les tissus en armure de sergé. Ces résultats sont en concordance

avec ceux présentés dans le Chapitre 4 (Chap 4 - § 4.3). En fait, nous avons observé que
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plus la puissance électrique est importance et la vitesse de traitement est faible plus
I’oxydation de textile est importante. De méme, nous avons constaté que la mouillabilité et
la capillarit¢ sont meilleures pour les tissus en fibres de viscose. Nous avons également
noté que le traitement des fibres plus fines en polyester est plus efficace. En outre, nous
avons remarqué apres traitement plasma que plus la perméabilité de 1’air est moins élevée,
plus la mouillabilité est importante. Ceci peut s’expliquer par le fait que plus le tissu est
dense (moins perméable a I’air) plus la surface offerte au traitement plasma sera
importante et ainsi le traitement sera plus efficace. Par ailleurs, nous avons observé que les
tissus en armure de sergé donnent une capillarité¢ légerement plus importante que celle des
tissus en armure toile et constitués de fibres de méme type. De plus, nous avons noté pour
les tissus de méme type que plus la densité des pics est importante, plus la mouillabilité est
meilleure apres traitement. Cependant, les résultats révelent ici que 1’augmentation de la
densité des pics a un effet inhibiteur sur la capillarité. Pour expliquer cet effet, nous avons

suivi les variations de la hauteur capillaire en fonction de la densité des pics (Figure 5-16).
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Figure 5- 16 : Variations de la hauteur capillaire en fonction de la densité des pics des différents
tissus (TP = 60 kJ/m?)

Nous pouvons remarquer que la tendance générale dans les variations de la hauteur
capillaire en fonction de la densité des pics est un peu différente de ce qui a été observé
pour le cosinus de I’angle de contact (Chap 4 — Figure 4-14). En fait, si on considere le
méme type de tissu, nous remarquons apres traitement que le tissu polyester Atl présente
une densité des pics plus importante que les tissus At2 et As, mais sa capillarité est un peu

moins importante que celle de ces deux tissus. De méme, nous pouvons constater que le
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tissu As et Bt ont des densités des pics un peu différentes mais leurs hauteurs capillaires
sont trés proches. Nous pouvons donc conclure que c’est la tendance a la réponse négative

qui domine.

Les parametres d’entrée sont classés par ordre d’importance relative selon les
valeurs absolues de leurs poids des connexions. En fait, plus la valeur absolue des poids
des connexions est importante, plus le paramétre d’entrée correspondant a une contribution
forte sur la prédiction du réseau [DAS, 2006], [DAS, 2008]. Les résultats mettent en
¢vidence la forte influence de la puissance ¢électrique sur le cosinus de 1’angle de contact et
la hauteur capillaire. Ensuite, viennent la vitesse de traitement et la maticre. Apres, la
finesse des fibres et la perméabilité a 1’air. En derniére position, interviennent I’armure et
de la densité des pics. Ainsi, pour le cosinus de I’angle de contact, 1I’ordre obtenu est le
suivant: puissance €lectrique > vitesse de traitement > maticre > perméabilité¢ a I'air >
finesse des fibres > densit¢ des pics > armure. Concernant la hauteur capillaire,
I’ordre obtenu est le suivant: puissance électrique > matiére > vitesse de traitement >
finesse des fibres > perméabilité a 1’air > armure > densité des pics. Ces résultats sont
presque identiques a ceux obtenus en utilisant le critére de sensibilité flou (Chap 4 —
Tableaux 4-17 et 4-18). En fait, les parametres d’entrée ont ét¢ identifiés par la procédure
de sélection dans presque le méme ordre de pertinence et ceci pour chaque sortie. La seule
différence qui se présente cette fois-ci est que pour la hauteur capillaire, la perméabilité a
I’air a été identifi¢ comme plus significative que la finesse des fibres, mais ici les résultats
montrent que la finesse des fibres est trés 1égérement plus importante que la perméabilité a
I air.

Pour wvérifier ces résultats nous allons appliquer, dans un deuxiéme temps,
I’approche des poids des connexions au deuxieme modéle BR. Ce modele réseau est
constitué de 7 neurones d’entrée, 7 neurones cachés et deux neurones de sortie, dont les

matrices des poids des connexions sont données dans les Tableaux 5-13 et 5-14.
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Entrée N] N2 N3 N4 N5 N6 N7

Puissance 0,1388 | 0,0605 | 05082 | -0,4049 | -0,3815 | 0,1518 | -0,0792

électrique

Vitesse de 0,0889 | -04965 | -0,1018 | 03346 | 01217 | 0,0356 | -0,2028

traitement

Matiére 04650 | 04890 | 03037 | 0,1113 0,0571 | -0,0363 | -0,0748

Perméabilit® a | o c64s | -0,6322 | 1.6104 | -0,5036 | 08655 | 00514 | -0.4383

I’air
Finesse des 05519 | -0,7947 | 03889 | 0,6014 | -0,9227 | 0,0359 | -0,1041
fibres
Armure 21,6919 | 01243 | -0,0715 | -0,0511 | -0,0654 | 0,0053 | 0,0217

Densité des

pics -0,0209 -0,8026 -0,2344 -0,5772 -0,3866 0,1457 0,2508

Tableau 5- 13 : Matrice des poids des connexions entrées - neurones cachés de modéle BR

Sortie N] N2 N3 N4 N5 N() N7
Cosinus de
I’angle de -0,0787 | -1,6835 | -0,9312 | 06754 | 0,7830 | -2,3480 | 0,6798
contact
Hauteur 12190 | -03419 | -0,6748 | 04088 | 02099 | -1,4058 | 03274
capillaire

Tableau 5- 14 : Matrice des poids des connexions neurones cachés — sortie de modele BR

En suivant la méme procédure de calcul décrite précédemment, les résultats obtenus, pour

chaque parameétre d’entrée et chaque sortie sont présentés dans le Tableau 5-15.

sortie
Cosinus de I’angle de contact Hauteur capillaire
. Rang des Rang des
ntrée 5 :
Valeur obtenue entf?es par ordre Valeur obtenue entf.ees par ordre
d’importance d’importance
relative relative
Puissance électrique 4,2457 1 2,5842 1
Vitesse de traitement -1,5110 2 -0,9492 3
Matiére 1,2493 3 1,2131 2
Perméabilité a 1’air -0,7767 4 -0,8798 4
Finesse des fibres -0,4752 5 -0,4197 5
Armure 0,1114 7 0,2662 6
Densité des pics 0,1593 6 -0,1262 7

Tableau 5- 15 : Résultats de I’approche des poids des connexions pour le modéle BR
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Nous pouvons remarquer que les valeurs obtenues par I’approche des poids des
connexions, pour les différents parametres d’entrée, sont moins importantes que celles
obtenues dans le cas précédent (Tableau 5-12). Ceci peut étre attribué au nombre des poids
des connexions qui est moins important dans ce cas. En fait, le modéle BR comporte un
nombre inférieur de neurones cachés ce qui permet de réduire le nombre des poids des
connexions par comparaison au modele LM. Cependant, les mémes observations peuvent
étre notées concernant les deux sorties considérées. Nous pouvons remarquer que les
signes des valeurs obtenues par 1’approche des poids des connexions pour les différents
parameétres d’entrée sont les mémes que celles obtenues précédemment. De méme, nous
pouvons constater que la puissance électrique occupe toujours le premier rang avec une
valeur des poids des connexions plus importante. Ceci indique une importance forte de ce
parametre dans la valeur estimée de la sortie du modéle. Méme constat est observé pour les
autres parametres. De plus, nous pouvons noter que le classement par ordre d’importance
relative est quasiment identique a celui obtenu en utilisant le critére de sensibilit¢ flou
(Chap 4 — Tableaux 4-17 et 4-18). Ces résultats confirment donc I’influence des
parametres sélectionnés sur les résultats du traitement par plasma. Ainsi, [’utilisation de
I’approche des poids des connexions a montré qu’il est possible d’extraire de I’information
a partir des modéles de réseaux de neurones. Nous pouvons donc conclure que les réseaux
de neurones ne sont pas nécessairement des « boites noires » puisqu’ils sont capables de

fournir des régles exploitables.

5.5 Conclusion

Dans ce chapitre, la technique des réseaux de neurones a €té choisie comme un mod¢le
statistique du fait de sa parcimonie et de sa rapidité. Les réseaux mis en ceuvre incluent une
seule couche cachée avec des fonctions d’activation sigmoides tangentielles. L’algorithme
d’apprentissage de Levenberg-Marquardt a été utilisé pour optimiser les poids des réseaux,
en raison de sa rapidité et fiabilité. La technique d’arrét prématuré et la technique de
régularisation Bayésienne ont été utilisées pour limiter les phénomenes de sur-
apprentissage. Deux algorithmes ont été présentés pour déterminer le nombre optimal de
neurones cachés et d’itérations. Ces algorithmes utilisent la racine carrée de 1’erreur
quadratique moyenne et le coefficient de corrélation comme deux critéres pour décider des

performances globales du réseau.
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L’approche neuronale développée a été appliquée au procédé plasma afin de prédire la
relation entre les parameétres pertinents sélectionnés des matériaux étudiés et du processus
de traitement plasma (entrées) et les propriétés spécifiques recherchées (sorties).
L’architecture du modele obtenu en utilisant la technique d’arrét prématuré (modele LM) a
été optimisée avec 9 neurones cachés et 110 itérations. Cependant, la structure du modele
obtenu en utilisant la technique de régularisation Bayésienne (modele BR) a été optimisée
avec 7 neurones cachés et 250 itérations. La qualité de ces modéles neuronaux a été jugée
selon deux criteres : leurs capacités d’apprentissage et leurs pouvoirs de généralisation. Les
résultats obtenus sur les deux sorties par ces modeles présentent une qualité satisfaisante
tant vis-a-vis de D'erreur de prédiction que vis-a-vis de I’erreur relative. Ces résultats
mettent en valeur la concordance acceptable entre les valeurs mesurées et prédites, et de ce
fait, ils montrent une bonne fiabilité de prédiction de deux modéeles. Cependant, le modéle
BR s’avére étre le modele le plus performant et le mieux adapté puisqu’il présente des
meilleures performances en généralisation. De ce fait, nous pouvons conclure que
I’utilisation de la technique de régularisation Bayésienne semble préférable a la méthode
d’arrét prématuré puisqu’elle permet d’obtenir des résultats optimumes.

Une analyse quantitative par poids des connexions a permis d’analyser la contribution
de parametres d’entrée sur la prédiction des réseaux de neurones et d’évaluer I’importance
relative de ces paramétres comparés les uns aux autres. Cette analyse a bien confirmé les
résultats présentés dans le Chapitre 4. Ainsi, I’approche utilisant les réseaux de neurones a
permis d’atteindre deux objectifs : modéliser les données expérimentales a 1’aide d’une
relation non linéaire, et évaluer I’importance relative des différents parametres explicatifs.
Les résultats obtenus sont satisfaisants et montrent une trés bonne fiabilité¢ de prédiction
des réseaux de neurones. De plus, ces résultats reflétent la capacité descriptive des ces
réseaux. Ceci permet d’échapper a une des critiques souvent formulées a 1’égard des
réseaux de neurones concernant leur incapacité a expliquer la facon dont ils procédent pour
parvenir au résultat final. Nous pouvons donc conclure que les réseaux de neurones sont

capables d’apporter une solution performante au probléme posé.
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Conclusion

L’¢étude menée durant cette thése a été faite a 1’échelle laboratoire. Elle s’est focalisée
sur I’étude de I’amélioration des propriétés de mouillage et de capillarité¢ des textiles
synthétiques et artificiels car c’est un probléme récurent pour les industriels du textile.

Une large revue bibliographique a été réalisée sur les modifications de surface par
traitement plasma de différentes structures textiles. Cette étude nous a permis de comprendre
les phénomenes d’oxydation, de vieillissement et de la modification de la topographie de
surface mis en jeu. Les résultats publiés montrent le potentiel de I'utilisation de la technique
plasma pour la modification de surface. Cependant, ils révelent une complexité du traitement
plasma qui est due essentiellement au nombre important de facteurs influencant le traitement
(nature de gaz plasmagene, densité de gaz, puissance €lectrique, vitesse de traitement, nature
chimique et propriétés physico-chimiques du polymeére, humidité, structure de substrat a
traiter...) ainsi qu’au nombre considérable de machines existantes permettant le traitement

plasma et donnant autant des résultats différents.
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Dans ce cadre, le plasma atmosphérique présente un grand intérét pour 1’industrie car,
en plus des avantages des plasmas basse pression, il ne nécessite pas I’utilisation de chambre
a vide tres coliteuse et peu pratique dans le monde industriel. Cependant, I’adaptation de cette
technologie requiert une meilleure compréhension des mécanismes qu’elle implique.

Dans ce contexte, 1’objectif de ce travail était d’une part, de progresser dans la
compréhension de I'influence des paramétres opératoires de processus sur les modifications
apportées par plasma et d’autre part, sur ces bases, d’optimiser le procédé de modification de
surface par plasma.

Comme nous avons expliqué en introduisant ce manuscrit, cette thése se place dans la
continuité de la premicre étude réalisée par Frédéric Leroux au laboratoire GEMTEX. Ses
travaux ont mis en avant le potentiel de la décharge contrdlée par barriére di¢lectrique (DBD)
a pression atmosphérique pour la modification de surface des matériaux textiles. L’enjeu était
donc de proposer un travail original par rapport a ces premiers résultats, tout en poursuivant
les pistes mises en évidence.

Ce travail est divisé en deux parties principales. Dans la premiére partie, nous sommes
concentrés sur les modifications de surface par traitement plasma de différentes structures
textiles. En fait, nous avons utilisé différents tissus présentant des caractéristiques différentes
principalement au niveau de la matiére, de la finesse des fibres, de la construction de I’armure
et de la porosité. Ces tissus ont été traités dans les mémes conditions par un plasma de type
décharges a barricre diélectrique a pression atmosphérique utilisant I’air ambiant comme gaz
plasmagene. Les résultats obtenus ont mis évidence une amélioration considérable de la
mouillabilité et de la capillarité des ces tissus vis-a-vis de I’eau distillée, apres le traitement
plasma. Cette augmentation de I’énergie de surface peut étre attribuée a la création de
groupements polaires en surface. Ainsi, les traitements plasma, en augmentant 1’affinité des
fibres aux liquides, vont permettre de favoriser les traitements postérieurs tels que la teinture,
I’impression, 1’adhésion, etc. Ceci confirme donc que notre machine plasma constitue une
technologie prometteuse pour la modification de surface des matériaux textiles.

Dans un souci de mieux comprendre I’influence de la structure textile sur les résultats
de traitement, nous avons choisi d’utiliser une méthode de sélection des variables basée sur la
logique floue, en raison de sa robustesse et adaptabilité aux imprécisions et manque de
données. De méme, nous avons élaboré un algorithme pour sélectionner les parameétres les
plus pertinents et éliminer les parametres les moins pertinents ainsi que ceux qui présentent

des corrélations avec les parameétres pertinents. En utilisant ces critéres, nous avons mené
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deux études « locale » et « globale » afin de déterminer les parametres d’entrée les plus
influents. La combinaison des résultats issus de ces deux études de sélection a mis en
évidence I’influence de sept paramétres qui sont la puissance électrique, la vitesse de
traitement, la maticre, la finesse des fibres, la perméabilité a 1’air, ’armure et la densité des
pics.

En analysant les effets des parameétres sélectionnés, nous avons constaté que
I’augmentation de la puissance électrique et/ou la diminution de la vitesse de traitement
entraine une oxydation de surface plus importante. De méme, nous avons remarqué que la
nature chimique du substrat joue sur la mouillabilité et la capillarit¢ maximales pouvant étre
atteintes apres traitement par plasma. Nous avons également constaté que le traitement des
fibres plus fines est plus efficace. En outre, nous avons noté que la perméabilité a 1’air a un
impact sur la puissance de traitement nécessaire pour 1’oxydation de surface et sur la
possibilité offerte au plasma de traiter les fibres présentes a I’intérieur de la structure textile. Il
est donc important d’adapter la puissance de traitement a la structure textile pour que le
traitement soit optimal. Par ailleurs, nous avons observé que les tissus en armure de sergé et
de méme type donnent une capillarité 1égerement meilleure que celle des tissus en armure
toile. De ce fait, nous avons supposé que le mode d’entrecroisement des fils de chaine et des
fils de trame a un impact sur D’interaction plasma-surface textile. De plus, nous avons
remarqué pour les tissus de méme type que plus la densité des pics est importante, plus la
mouillabilité est meilleure apres traitement. Nous avons attribué ce résultat au fait que lorsque
le nombre d’aspérités est élevé, les sites polaires introduites a la surface par le traitement
plasma vont s’accrocher sur ces points ce qui entraine une meilleure oxydation en surface.

Dans ce cadre, il important de noter que la thése antérieure a notre étude, qui en se
basant essentiellement sur des travaux expérimentaux, a souligné que la puissance de
traitement, la porosité et la perméabilité a I’air influent de maniére importante sur les résultats
de traitement. De méme, d’autres auteurs ont souligné que la puissance électrique, la vitesse
de traitement, la matiere et la finesse des fibres ont une influence sur les traitements plasma.

En résumant ainsi, cette étude a permis de mettre en évidence I’impact de la structure
textile sur le traitement plasma. De méme, elle a permis de cerner I’influence des parameétres
sélectionnés ce qui va permettre une meilleure compréhension des interactions plasma-
surface. Ceci confirme donc ’efficacité de 1’utilisation du critére de sensibilité flou. En fait,
ce critére, en supprimant les entrées moins pertinentes, a permis de faciliter I’étude du

procédé plasma.
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Dans la seconde partie de ce travail de recherche, nous avons utilisé les réseaux de
neurones afin de trouver des mode¢les capables de décrire la relation entre les parametres
sélectionnés et les sorties du procédé plasma. Les réseaux neuronaux mis en ceuvre sont de
type feed-forward et ils incluent une seule couche cachée. Ce choix découle de la propriété
d’approximation universelle parcimonieuse des perceptrons multicouches. La fonction de
transfert utilisée pour la couche cachée est la fonction tangente hyperbolique et celle pour la
couche de sortie est linéaire. L’algorithme d’optimisation retenu est celui de Levenberg-
Marquardt qui est caractérisé par sa rapidité et fiabilité. Deux approches ont été considérées
pour limiter le phénomene de sur-apprentissage : une approche d’arrét prématuré qui consiste
a arréter ’apprentissage prématurément c.-a-d. avant que 1’algorithme s’ajuste trop finement
aux données d’apprentissage et une approche de régularisation Bayésienne qui consiste a
pénaliser la fonction du colt pour empécher les poids de prendre des valeurs élevées. En
outre, deux algorithmes itératifs complémentaires ont été développés afin de déterminer le
nombre optimal de neurones cachés ainsi que le nombre d’itérations pour effectuer
I’apprentissage. Ces algorithmes utilisent la racine carrée de 1’erreur quadratique moyenne et
le coefficient de corrélation comme deux critéres pour décider des performances globales des
réseaux et ainsi de leur structure.

En appliquant cette méthodologie au procédé plasma, I’architecture du modele
utilisant la technique d’arrét prématuré (modele LM) a été optimisée avec 9 neurones cachés
et 110 itérations. Tandis que, la structure du modele utilisant la technique de régularisation
Bayésienne (modele BR) a été optimisée avec 7 neurones cachés et 250 itérations. Une
comparaison a été établie entre ces deux modeles, en utilisant différents critéres statistiques,
afin d’évaluer leurs performances en terme d’apprentissage et de test. Les résultats obtenus
ont montré que les modéles reproduisent bien la topologie des données d’apprentissage et
qu’ils démontrent tous les deux des performances acceptables pour la prédiction. Cependant,
le modéle BR s’avere étre le modele le plus performant puisqu’il donne un ajustement aux
données meilleur que celui offert par le modele LM. Ceci permet de conclure que 1’utilisation
de la méthode de régularisation Bayésienne semble préférable a la méthode de D’arrét
prématuré.

Une approche basée sur les poids des connexions a été appliqué aux deux modéles
obtenus afin d’analyser I’importance relative des paramétres d’entrée et déterminer leur
contribution sur la prédiction des sorties. Les résultats obtenus sont cohérents avec ceux

obtenus en utilisant le critére de sensibilité flou. Ceci confirme donc ’influence des
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parametres sélectionnés d’une part, et refléte la possibilité d’interprétation des réseaux de
neurones d’autre part.

En conclusion, I'approche globale de cette é¢tude a permis de déterminer les paramétres
les plus pertinents a ajuster en vue de les adapter a une échelle industrielle et de les optimiser
pour obtenir la qualité et le type de D’effet désiré. En effet, seule la complémentarité entre
expérience et modélisation confeére un réel crédit a ce type d’approche. La procédure
développée nous semble applicable a une vaste gamme d’applications de la décharge a
barriere diélectrique atmosphérique, afin d’obtenir un controle précis des effets engendrés par
les traitements. Dans la continuit¢ de ce travail, il est possible d’envisager plusieurs
perspectives puisque nous nous plagons ici au cceur d’une thématique qui n’en est qu’a son
début, méme s’il faudra bien entendu prendre en compte 1’existant qui concerne les décharges

plasmas a basse pression.
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Perspectives

Les résultats obtenus a I’issue de cette étude témoignent de D’efficacité de notre
systéme de traitement plasma qui semble étre une technique moins coliteuse et bien adaptée
pour I’oxydation de surface des matériaux textiles. Ceci démontre aussi que cette technique
n’est pas limitée a des études en laboratoire mais qu’elle est exportable dans 1’industrie
textile. Cependant, une limite de cette technique est que 'utilisation de gaz plasmagene est
moins controlée chimiquement du fait de caractére ouvert de 1’enceinte de génération de
plasma. Il serait donc difficile d’utiliser des gaz spéciaux dans ce type de machine pour des
raisons environnementales. Ainsi, il revient a chaque industriel d’adapter son équipement de
traitement suivant 1’effet qu’il désire.

Du point de vue expérimental, il serait intéressant d’approfondir 1’étude de 1’effet de la
structure textile sur les résultats de traitement par plasma, en rajoutant d’autres maticres
textiles, d’autres armures dérivées ainsi que d’autres types de structures textiles telles que les
non-tissés, les tricots, etc. Il serait également intéressant d’effectuer une étude de
vieillissement et de déterminer 1’effet de la structure textile sur ce phénomene.

Dans ce contexte, il est nécessaire de disposer d’un maximum d’information pour
pouvoir analyser correctement les mécanismes responsables de la qualité¢ des effets obtenus.
Dr’ailleurs, une compréhension claire du milieu plasma atmosphérique nécessite 1’utilisation
de méthodes expérimentales variées : le fait de n’utiliser que des analyses de surface post-
traitement empéche d’avoir une vision compléte des interactions plasma-surface lors de la
modification de surface par plasma. Il serait donc primordial d’identifier et quantifier les
especes chimiques présentes a 1’intérieur du plasma lors du traitement pour pouvoir ensuite
corréler ces données avec la chimie de surface des polymeres traités. De cette maniere, il
serait possible de connaitre les acteurs moléculaires important a I’intérieur méme du plasma
qui sont responsable de la modification de surface observée. Par voie de conséquence,
beaucoup de travail reste a faire pour mieux comprendre les phénoménes tant au niveau de la
nature du plasma que des interactions avec les surfaces.

En ce qui concerne la sélection des parameétres pertinents, des améliorations sont a
apporter a la méthode utilisée. En fait, dans notre cas, on ne dispose pas de la connaissance

humaine sur le procédé de modification de surface par plasma. Cependant, il serait tres
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important d’intégrer une telle connaissance pour améliorer et affiner la sélection des
paramétres pertinents.

Du point de vue modélisation, il est important de souligner que les performances des
réseaux de neurones dépendent beaucoup de la quantité et de la qualit¢ des données
disponibles pour entrainer et valider le modele. Si le nombre de données et insuffisant, la
possibilité du modele a prédire de nouvelles données serait compromise. De ce fait, les bases
de données a utiliser doivent étre suffisamment riches et représentatives. En outre, il serait
intéressant d’entamer la modélisation en utilisant d’autres méthodes d’intelligence artificielle
comme la logique floue, les systemes neuro-flous, les algorithmes génétiques, les arbres de

décision etc... et de comparer les performances de chaque méthode.

Finalement, nous espérons que les résultats obtenus lors de ce travail pourront contribuer a
une meilleure compréhension des mécanismes de modification des matériaux textiles par
plasma atmosphérique. Nous espérons également que ce travail sera d’une aide appréciable a

ceux qui veulent poursuivre et approfondir cette étude.
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Annexe A: Le polyester

Le polyester est actuellement la fibre synthétique la plus importante au niveau

mondial et il se situe a la deuxiéme place mondiale derriere le coton, non seulement en

terme de production, mais aussi en ce qui concerne son utilisation finale. Les tableaux A-1

et A-2 illustrent I’évolution de la production de polyester et de coton depuis 1960.

Année Production de polyester Production de coton
1960 122 10113
1965 456 11884
1970 1645 11784
1975 3366 11723
1980 5127 13844
1985 6502 17383
1990 8621 18997
1995 11948 18607
2001 19279 19814
Tableau A- 1 : Production mondiale de Polyester et de Coton entre 1960 et 2001 (en milliers de
tonnes)
Année Production de polyester Production de coton
1960 0,82 67,72
1965 2,42 63,09
1970 7,53 53,96
1975 14,06 48,97
1980 17,31 46,73
1985 18,32 48,97
1990 21,51 47,40
1995 27,46 45,84
2001 39,22 40,31

Tableau A- 2 : Production mondiale de Polyester et de Coton entre 1960 et 2001 (en pourcentage

© 2011 Tous droits réservés.

par rapport a la production mondiale totale)
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On peut constater que la production mondiale de polyester est passée de moins 1 %
en 1960 a 39 % en 2001. Ce succes trés rapide peut s’expliquer par son large éventail
d’application, que ce soit dans le secteur de I’ameublement, de 1’industrie, de 1’automobile
ou de I’habillement. A titre d’exemple, le polyester représente 70 % des fibres synthétiques
utilisées dans le vétement (vétements de sport, maillots de bain, tenues, chemises,
chemisiers, etc). Il est souvent utilisé en mélange avec d'autres fibres, notamment le coton

et la laine.

Fabrication de polyester

Le polyester est fabriqué par polycondensation de deux monomeres :

e [’acide téréphtalique, préparé a partie de benzéne.

e L’¢thyléne glycol préparé a partir de 1’éthyléne.

La polymérisation de ces deux monomeres conduit a une matiere textile filable connue
sous le nom de polyester (PET) ou tergal. La Figure A-1 montre la structure chimique du
monomeére du PET. Les fibres obtenues sont formées de macromolécules linéaires résultant
de I’enchainement de plusieurs molécules d’ester. Le polyester doit ainsi son nom a cette

construction : « poly » (beaucoup) + « esters » (le type de liaison).

I i
—o—c C— O— CH,— CH,—)—
n
l | | |
groupe groupe
téréphtalate éthyléene

Figure A- 1 : Formule chimique du monomeére du PET

La polymérisation s’effectue a l’autoclave, sous vide et a température élevée. Le
polycondensat est coulé sous forme d’un ruban qui se solidifie et qui passe ensuite dans un
granulateur pour étre découpé en grains réguliers, puis envoy¢ dans un silo.

Au moment de filage, les grains de polymeére sont acheminés dans des fondoirs ou ils
sont fondus. Le polymére fondu est ensuite conduit vers la filiére ou il est soumis a une
pression qui le fait passer a travers les trous de la filiere. En sortie de filiére, les filaments

sont refroidis par un courant d’air, puis réunis pour former le fil lorsque la température
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devient inférieure a la température de transition vitreuse T,. Ensuite, les fils refroidis sont
enroulés sur des bobines.

Les fils issus du processus de filage ne présentent pas les caractéristiques d’orientation
moléculaire et de cristallinit¢ nécessaire pour obtenir les propriétés recherchées,
notamment mécaniques. On procéde donc a I’opération d’étirage qui consiste a appliquer
une déformation longitudinale de maniére a étirer les filaments jusqu’a plusieurs fois leur
longueur initiale (4 a 5 fois). Cette opération s’effectue a chaud et provoque une structure
fibreuse présentant un haut degré de cristallinité, donc d’excellentes propriétés mécaniques
a sec qui restent presque égales au mouillé a cause de la tres faible hygroscopicité du

polyester.

Propriétés du PET

Les propriétés des fibres de polyester dépendent fortement de la structure de la

fibre, du poids moléculaire de polymére et des conditions dans lesquelles le fil est fabriqué.

Propriétés physiques, mécaniques et thermiques

Le pourcentage de cristallinité est un parametre important pour la détermination des
propriétés physiques d’une fibre. La densité de PET amorphe est 1,33 g/cm’ mais au fur et
a mesure que 1’orientation et la cristallinité augmentent cette densité peut aller jusqu’a 1,38
- 1,40 g/cm’. La valeur obtenue pour un PET purement cristallin est de 1,455 g/cm’.

Les fibres de polyester ont un trés faible pouvoir absorbant (0,5 %). Ces fibres
possédent une stabilité dimensionnelle élevée. Elles résistent bien a la chaleur et a la
dégradation de la lumiére. Elles présentent ¢galement une trés grande résistance a I’usure,
aux frottements et I’abrasion. Le Tableau A-3 illustre les propriétés dynamométriques des

fibres et fils de polyester.

Fibres discontinus Fils continus
) Fibres bas . Fils haute
Fibres normales s Fils normaux ..,
pilling ténacité
Ténacité (g/tex) 40 460 202430 40 2 60 60 a 80
Allongement de 15 430 30455 15 4 30 7415
rupture

© 2011 Tous droits réservés.
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Etant donné sa structure chimique, le polyester est a la fois hydrophobe et oléphile.
Le caractére hydrophobe apporte la répulsion a I’eau et un séchage rapide mais en raison
de I’oléophilicité, les taches d’huile et de graisse restent difficiles a enlever. Les tissus de
polyester présentent une tendance a I'auto-défroissabilité et a la rétention du pli.

En outre, le polyester offre une bonne isolation thermique. Les valeurs de la
température de transition vitreuse (T,) et de la température de fusion (Tr) sont élevées.

Elles se situent généralement autour de 80°C et de 250°C respectivement.

Propriétés chimiques

Le polyester est trés peu sensible a 1’action des acides minéraux et organiques dans
des conditions de concentration et de température peu élevée. Cependant, il est détérioré
par les acides concentrés. Par exemple, I’acide sulfurique concentré et 1’acide nitrique
concentré trés chauds dissolvent ou détruisent les fibres de polyester.

Sous I’action d’une solution alcaline concentrée et trés chaude, la fibre de polyester
subit une hydrolyse superficielle.

Le polyester a une résistance excellente aux agents oxydants tels que les agents
blanchissants conventionnels pour le textile, et résiste aussi bien aux solvants habituels de
nettoyage et de dégraissage (hydrocarbonés et chlorés) et aux tensioactifs. De méme, il est

insoluble dans la plupart des solvants organiques.

Les oligomeres

Lors de la préparation des polymeéres destinés a la fabrication des fibres
synthétiques, des substances de faible poids moléculaire et d’une tres faible solubilité dans
I’eau appelées oligomeres peuvent se former. Ces oligomeres restent englobés dans le
polymeére et se retrouvent apres filature dans la fibre synthétique (représentent 1 a 3 % de
la masse de la fibre). Elles ont tendance a migrer vers la surface de la fibre pendant la

teinture, ce qui induit un effet négatif sur l'unisson et les solidités au frottement.

243

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010
Annexes

Microfibre de polyester

Les fibres de polyester peuvent étre classées en fonction de leur titre (Tableau A-4).
Généralement, le terme microfibre se rapporte aux fibres, ou filaments individuels dont le
titre est inférieur a 1 décitex (1 gramme pour 10 000 metres). Lorsque ce titre est inférieur

a 0,3 dtex, ces microfibres sont appelées super microfibres, ou ultra super microfibres.

Titre (dtex) Classification
7,0 Grosse fibre
7,0-2,4 Fibre fine
2,4-1,0 Fibre trés fine
1,0-0,3 Microfibre
0,3-0,1 Super microfibre
<0,1 Ultra super microfibre

Tableau A- 4 : Classification des fibres de polyester

Actuellement, les microfibres sont largement utilisées dans le secteur
confection/habillement, soit seules ou soit mélangées avec des fibres synthétiques ou
naturelles afin d’améliorer les propriétés des tissus. Ces propriétés peuvent Etre
mécaniques, thermiques ou liées au toucher et a I’apparence des matieres. En fait, la
finesse des microfibres se montre excellente pour produire des étoffes de poids léger et des
draperies fluides et soyeuses. De méme, leur meilleure imperméabilité a I’eau et leur faible
perméabilité a ’air rendent les étoffes en microfibres bien adaptés pour les imperméables
et vétements de sport. De plus, les tissus a base de microfibres présentent, en général,

d’excellentes propriétés de confort et d’esthétique.
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Annexe B: La viscose

La viscose est une fibre artificielle obtenue par transformation de la cellulose des
végétaux. Le procédé de fabrication est inventé en 1884 par le Frangais Hilaire de
Chardonnet, puis, il a été¢ breveté en 1892 au Royaume Uni par Cross, Bevan et Beadle.
C’est donc une nouveauté agée de plus de cent ans. La définition internationale précise que
la viscose est une fibre manufacturée composée de cellulose régénérée dans laquelle les
substituants ont remplacés au plus 15 % des groupes hydrogene et hydroxyle.

Cette fibre artificielle appelée encore « soie artificielle » a été créée pour répondre a
la demande de tissus semblables a la soie, mais plus économiques. Elle a connu un
développement important jusque vers 1950. Ensuite, elle est concurrencée par les textiles
synthétiques.

La viscose présente en particulier des propriétés proches du coton : peu €lastique, se
froisse vite mais d’un bon pouvoir absorbant. Elle constitue une alternative trés valable par
rapport & ce dernier et joue un réle extrémement important dans le marché textile,
spécialement dans les domaines tel que 1’habillement a la mode, la literie, les essuies-main
et la lingerie. En effet, les fibres artificielles permettent de produire des textiles a moindre
colit, qui présentent un aspect et des propriétés proches des fibres naturelles. A titre
d’exemple, les fibres de viscose ont de meilleures caractéristiques antibactériennes
comparées aux fibres de polyamide, polyester, polypropyléne et coton. Ces fibres sont le
plus souvent mélangées avec le coton, la laine et la fibre polyester dans la production de

tissus et de tricots pour les sous-vétements, les manteaux et les robes.

Fabrication de la viscose

La maticre premiere de base est de la cellulose issue de la pate de bois ou de linters
de coton (fibres trop courtes pour étre filées). Cette matiére premicre est mélangée a de la
soude caustique par agitation mécanique : on obtient de 1’alcali-cellulose. La pate est
ensuite malaxée avec du sulfure de carbone pour former un xanthate de cellulose qui est
ensuite dissous dans la soude caustique diluée. A ce stade, on obtient une solution
visqueuse nommeée viscose. Par addition de disulfure de carbone, elle est rendue plus
fluide, puis elle est dégazée et filtrée. Apres filtration, on procede a I'opération de filage en

passant la matiére a travers une plaque perforée de petits trous. La coagulation se fait dans
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un bain contenant de l'acide sulfurique, des sulfates de sodium et de zinc. Les filaments
sont ensuite étirés, rincés, frisés, enzymés (on dépose sur les fibres un corps gras facilitant
ensuite la filature) avant d'étre bobinés en filaments ou transformés en fibres de longueur
spécifique.

On appelle viscose les fils et les fibres textiles de cellulose obtenus par le procédé
viscose. Ils peuvent aussi étre désignés par les termes Rayonne (pour les fils continus) ou

Fibranne (pour les fibres discontinues). Avec des traitements adaptés, la viscose peut

¢galement produire de films (cellophane), ou d’éponges dites végétales.

Propriétés de viscose

Propriétés physiques, mécaniques et thermiques

La viscose est une matiére belle a regarder: elle a un aspect soyeux et lustré. Cette
fibre se comporte de la méme fagon que les fibres naturelles cellulosiques. Elle se
distingue par un trés beau tomber grace a la densité de la matieére (supérieure au coton).
Son toucher est fluide et naturel pour un confort optimal. Ne retient pas 1'électricité
statique. Elle posséde une bonne résistance a I'usure par abrasion et a la lumiére. Elle
résiste a la chaleur sans jaunissement ni dégradation jusqu’a une température d’environ
125°C. Au-dela de cette température, 1’effet de jaunissement est li¢ a la durée de chauffage
et a ’atmospheére environnante. Sa vitesse d'absorption de 1'humidité du corps est
supérieure au coton (13 % contre 8,5 %). Cependant, elle a une résistance mécanique
inférieure a celle du coton, une perte de résistance au mouillé¢ et une forte tendance au

retrait. Le Tableau B-1 illustre les propriétés dynamométriques des fibres et fils de viscose.

Fibrannes Rayonne
En conditions A 1’état mouillé En conditions A 1’état mouillé
normales normales
Ténacité (g/tex) 182430 10420 15420 6al10
Allongement de 18435 20 4 40 17 430 20 4 40
rupture

© 2011 Tous droits réservés.

Tableau B- 1 : Propriétés dynamométriques des fibres et fils de viscose

En outre, la fibre de viscose ne se feutre pas et elle est facile a entretenir et a

teindre. Elle présente une conductibilité thermique moyenne. De plus, elle peut étre
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fabriquée mate ou brillante: le lustre peut étre atténué par I'addition de produits délustrant
comme les pigments a base d'oxyde de titane, lors de I'extrusion des fibres. En variant le
brillant, la finesse et la texturation, il est possible de lui conférer un aspect soie, coton ou

laine. On peut méme imiter sans probléme la densité typique du lin.

Propriétés chimiques

La viscose est sensible aux acides forts qui la détruisent rapidement. Les acides
faibles ont aussi une action destructrice mais limité.

Les bases fortes provoquent le gonflement de la viscose et sa rapide détérioration.
De méme, les bases faibles et les solutions alcalines provoquent le gonflement mais avec
trés peu d’altération.

La viscose est trés sensible aux agents oxydants et réducteurs a forte
concentration qui provoquent une dégradation de la fibre. A faible concentration, ces
produits attaquent surtout la coloration. En revanche, les solvants hydrocarbonés, chlorés et
oxygénés n’ont aucune action néfaste sur la viscose.

La teinture de cette fibre n’exige pas de conditions particuliéres. Les classes de
colorants sont celles utilisées pour la teinture du coton, mais on peut tres facilement obtenir
des barrures. De méme, les propriétés tinctoriales sont trés voisines de celles du coton

puisque la composition chimique des deux maticres est similaire.
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Annexe C: Angle de contact

Introduction

La mesure de ’angle de contact rend compte de 1’aptitude d’un liquide a s’étaler sur
une surface par mouillabilité. La méthode la plus simple et la moins cotliteuse a mettre en
ceuvre consiste a mesurer I’angle de la tangente du profil d’une goutte déposée sur le
substrat, avec la surface de substrat. Cette méthode permet d’obtenir des informations sur
les transformations physiques et chimiques des premicres couches atomiques de la surface,
soit sur des épaisseurs de quelques angstroms. Bien que les résultats dépendent de
nombreux parametres, une analyse simple des résultats est possible et permet d’accéder

aux énergies de surface de nombreux matériaux.

Principe

Lorsqu’une goutte de liquide est déposée sur une surface solide plane, I’angle entre la
tangente a la goutte au point de contact et la surface solide est appelé¢ angle de contact (6).
Cet angle dépend de trois tensions interfaciales solide-liquide, solide-vapeur et liquide-

vapeur représentées respectivement par ysy, ysv, Yoy sur la Figure C-1.

Ty

Ky "L

7

s

Figure C- 1: Forces appliquées sur une goutte d’eau déposée sur un support solide

Ces forces s’appliquent en particulier sur la ligne de contact (point d’arrét des
interfaces) et leur équilibre mécanique, exprimé suivant la direction du plan solide, conduit

a la relation de Young :

248

© 2011 Tous droits réservés. http://doc.univ-lille1 fr



Thése de Radhia Abd Jelil, Lille 1, 2010

Annexes

Ysy — Vs = Yppcost (C-1)

Cette relation définit un angle de contact unique pour un systéme liquide-solide-vapeur
donné, le solide étant supposé lisse, homogene et indéformable. Or on pratique, on observe
toute une plage d’angles, entre deux valeurs extrémes appelées angles de reculée et
d’avancée: les angles d’avancée sont observés expérimentalement aprés un processus de
progression de liquide sur le solide et sont toujours supérieurs aux angles de recul lors d’un
retrait de liquide. On appelle hystérésis de 1’angle de contact ce phénoméne, dii aux
inévitables imperfections de la surface solide qui permettent 1’accrochage de 1’angle de

contact.

L’angle ainsi mesuré nous donne trois types d’information:

e Sion utilise I’eau distillée comme liquide de mesure d’angle de contact, on peut
déduire le caractére hydrophile ou hydrophobe de la surface: une valeur faible
de I’angle de contact indique une surface « mouillable » tandis qu’une grande
valeur indiquera un matériau « peu mouillable». Ainsi, plus I’angle de contact
est élevé, plus la surface est hydrophobe (Figure C-2).

e Si on utilise plusieurs liquides de référence différents, on peut accéder a
I’énergie libre de la surface, tout en discriminant les composantes polaires ou
apolaires en utilisant le modele d’Owens et Wendt ou celui de Good et Van
Oss.

e Sion mesure I’hystérésis entre I’angle a ’avancée de la goutte et au retrait de la
goutte, on obtient des renseignements sur la non homogénéité physique

(rugosité) ou chimique de la surface.

s} 0 a0 180

cos l 0

‘.___H/‘*\/\(\Q

Substrat solide

Liquide Mouillage ¥sr = Yor Liquide Mouillage
mouillant partiel peu mouillant nul

Figure C- 2 : Angle de contact d’un liquide avec un solide. Pour 6 < 90° le liquide mouille la paroi,
pour 6 > 90°, le liquide ne mouille pas la surface. Si 8 =0°, la mouillabilité de liquide pour cette
surface est totale
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Cette méthode posseéde des limitations. L'angle de contact doit étre mesuré sur des
surfaces solides, lisses et homogenes. Donc, la méthode ne s'applique pas aux surfaces trop

rugueuses comme par exemple les étoffes textiles.

Calcul de I’énergie de surface

L’¢équation de Young (Equation C-1) met en relation 1’angle de contact d’un point
triple aux énergies de surface de trois interfaces (solide-liquide yg;, solide-vapeur yg, et
liquide-vapeur y;y).

L’¢tude d’une surface par les angles de contact consiste alors a trouver 1’énergie de
surface de solide Y5, ou de ses composantes a partir de mesures de I’angle de contact de
différents liquides dont 1’énergie de surface yg;, ou ses composantes sont connues.

L’énergie de I’interaction de surface solide-liquide yg; n’est en général pas connue. De
ce fait, plusieurs modeles d’interaction ont été développés pour déterminer les parameétres

inconnus. Parmi ces modeles on peut citer les deux suivants :

Modele d’'Owens et Wendt

Dans ce modele, les énergies de surface des liquides et du solide ont été séparées en
deux composantes, I’une dite dispersive y& et I’autre polaire ¥&, avec respectivement pour

la phase liquide et solide une énergie de surface totale (Equations A-2 et A-3):
v =VYi+Vi (C-2)
Vs =V§ +¥5 (C-3)

L’équation reliant les composantes a 1’angle de contact s’écrit alors :
nﬂ+amm=2/ﬁjﬁ+2vﬁvﬁ (C-4)

Les inconnues sont les composantes polaire et dispersive de la phase solide. Elles sont
calculées a partir de mesures d’angle de contact réalisées a 1’aide d’au moins deux liquides

dont les composantes polaires et dispersives sont connues.

Modeéle de Good et Van Oss
Dans ce modéle, 1’énergie de surface est donnée comme suit :
¥Ys =v§ + 2Jsvs (C-5)
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ou y&est la composante dispersive et ¢ et y5 les composantes polaires.

La relation entre les composantes de I’énergie de surface du solide, celles du liquide et

I’angle de contact de la goutte s’écrit comme suit :

¥, (1 + cosf) = 2 ( /ysdnd +Vvdv + Jn*y;) (C-6)

En utilisant trois liquides différents dont les composantes dispersives et polaires sont

connues, on peut obtenir 1’énergie de surface du solide.

Le modele a deux composantes d’Owens et Wendt est classiquement utilisé pour le
calcul d’énergie de surface afin d’évaluer les propriétés d’adhésion entre les solides ou
entre un solide et un liquide. L’emploi de modele de Good et Van Oss devient plus
judicieux, lorsque la prédiction du comportement du systéme nécessite la caractérisation
des interactions acide/base (miscibilité, comportement d’une molécule dans un milieu

aqueux).
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Annexe D: Historique des réseaux de neurones

Les recherches dans le domaine du connexionnisme ont démarré avec la présentation
en 1943 par W. McCulloch et W. Pitts d’un mod¢le simplifi¢é de neurone biologique
communément appelé neurone formel. Ces deux neurobiologistes sont les premiers a
montrer que des réseaux de neurones formels simples peuvent réaliser des fonctions

logiques, arithmétiques et symboliques complexes.

En 1949, D. Hebb introduit dans son livre intitulé «The Organization of Behavior » la
notion d’apprentissage. Il propose une régle simple permettant de modifier la valeur des
coefficients synaptiques en fonction de 1’activité des unités qu’ils relient. Cette régle est a

la base de la plupart des méthodes d’apprentissage, supervisées ou non.

En 1957, F. Rosenblatt développe le modele du Perceptron. Il construit le premier
neuro-ordinateur basé sur ce modele et 1’applique au domaine de la reconnaissance de

formes et au calcul de certaines fonctions logiques.

En 1960, B. Widrow, développe le modéle Adaline (Adaptative Linear Element).
Structurellement, ce modele ressemble au Perceptron mais a une loi d’apprentissage
différente. Celle-ci est a 1’origine de ’algorithme de rétro-propagation de gradient tres

utilisé aujourd’hui avec les Perceptrons multicouches.

En 1969, M. Minsky et S. Papert montrent dans leur livre intitulé¢ « Perceptrons » les
limites théoriques des réseaux de neurones de type perceptron, notamment I’impossibilité
de traiter des problémes non linéaires. Suite aux idées publiées dans ce livre, la plupart de

chercheurs ont abandonné ce domaine avec une chute remarquable de fonds investis.

En 1982, J. J. Hopfield développe un modele qui utilise des réseaux totalement
connectés basés sur la régle de Hebb pour définir les notions d’attracteurs et de mémoire
associative. Il donne ainsi un nouveau souffle a ce domaine. Le neuronal redevient donc un
sujet d’études acceptable et les recherches sur ce sujet reprennent, bien que le probléme du

perceptron sur son incapacité a traiter les problémes non lin€aires n’ait pas été résolu.
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En 1983, c’est la Machine de Boltzmann qui fut le premier modéle connu apte a traiter
de manicre satisfaisante les limitations recensées dans le cas du perceptron, mais

I’utilisation pratique s’avere difficile et le temps de calcul est long.

Et c’est en 1986 que la révolution survient dans le domaine des réseaux de neurones
artificiels. Proposé par la premicre fois par Werbos, le Perceptron multicouche apparait en
1986 introduit par Rummelhart, et, simultanément, sous une appellation voisine chez Le
Cun (1985). Le grand progrés de cette invention est qu’il ne posséde pas les défauts qui
avaient ét¢ mis en évidence en 1969. Ces systeémes reposent sur la rétro-propagation du
gradient de D’erreur : c’est un algorithme d‘apprentissage qui permet d’optimiser les
parametres d’un réseau de neurones a plusieurs couches. Depuis ce temps, la recherche sur

les réseaux de neurones connait un essor considérable.

De nos jours, 'utilisation des réseaux de neurones dans divers domaines ne cesse de

croitre. Les applications en sont multiples et variées.
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Annexe E : Les fonctions d’activation

Dans un réseau de neurone, chaque neurone posseéde sa propre fonction d’activation
(ou fonction de transfert) qui lui permet de calculer sa sortie (ou son état) a partir du
produit scalaire des entrées et des poids associés. C’est cette valeur qui sera transmise aux
neurones avals. Il existe de nombreuses formes possibles pour la fonction d’activation. Les
plus courantes sont représentées sur le Tableau E-1. L’utilisation de fonctions d’activation

non linéaires permet 1’obtention de modele statistique non linéaire.

Catégorie Type Equation Allure
) A
o O0six<O0 7 1
Binaire fo =1 | e
(fonction de 1six>0 s
Heaviside) SLXx = -
Seuil !
A
fix) .
1six>0 | -~ "
Signe flx) = >
—1six<0 [ S
-1
fmﬂ/
Identité fx)=x >
F 3
Jfix)
1six<O0
Linéaire Linéaire positif | f(x) = >
xsix=>0
(0 six <0 ﬂ.wﬂ_l .
Saturé positif | f(x) = 4 1six>1 L >
! X
x si non '
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(—1lsix<-1 ﬁ”“
_____ S
Saturée fx)=4 1six=>1 /i R
symétrique /1 X
x si non .
fixl
______________ MU
Logistique 1 _///—
(sigmoide) flx) = 1+e* >
Non linéaire R
_________ S R
Tan-sigmoide 2 -
(tanh) fx) = 14+e*x 1 0 X
T

Tableau E- 1 : Différents types de fonctions d’activation
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RESUME en francais : La technique par plasma atmosphérique semble efficace pour la modification
des surfaces de matériaux textiles car le traitement est rapide, peu onéreux et écologiquement propre.
En dépit de ces avantages, il est extrémement difficile de comprendre la relation complexe non-
linéaire entre les parameétres du procédé plasma et les propriétés finales des matériaux. L’étude et
I’optimisation d’un tel procédé doivent étre donc basées sur une exploitation des techniques
intelligentes telles que la logique floue et les réseaux de neurones.

Dans une premiére partie, l'impact de traitement par plasma de type Décharge a Barriére Diélectrique
(DBD) sous air est étudié sur différents types de tissus en polyester et viscose. Afin de mieux
comprendre 1’effet de la structure textile sur les résultats du traitement, une sélection des paramétres
les plus pertinents a été effectuée en utilisant un critére de sensibilité basé sur la logique floue. 1l a été
mis en évidence que la puissance €lectrique, la vitesse de traitement, la matiere, la finesse des fibres, la
perméabilité a ’air, ’armure et la densité des pics ont une influence sur la mouillabilité et la capillarité
des tissus.

Dans la derniére partie de cette étude, une approche utilisant les réseaux de neurones a été¢ développée
afin de prédire la relation entre les paramétres pertinents sélectionnés et les propriétés hydrophiles des
tissus. Des résultats tout a fait satisfaisants ont été obtenus et montrent une bonne capacité de
généralisation. En outre, une analyse quantitative par poids des connexions a ét¢é menée pour analyser
I’importance relative des paramétres d’entrée. Les résultats de cette analyse sont cohérents avec ceux
obtenus en utilisant le critére de sensibilité flou. Ceci permet donc de confirmer d’une part ’influence
des paramétres sélectionnés, et d’autre part de montrer la fiabilité des réseaux neuronaux.

TITRE en anglais: Modeling the relationship between the plasma process parameters and the quality
features of textile material by learning of experimental data

RESUME en anglais: Atmospheric plasma treatment seems to be a good way to treat quickly,
cheaply and ecologically textile material surfaces. Despite these advantages, it is extremely difficult to
understand the complex non-linear relationship between the plasma processing parameters and the
final properties of materials. Therefore, the study and optimization of such process must be based on
an exploitation of intelligent techniques such as fuzzy logic and neural networks.

In a first part, the impact of atmospheric air Dielectric Barrier Discharge (DBD) plasma treatment is
studied on different types of polyester and viscose woven fabrics. In order to get a better
understanding on how the structure of woven fabrics influence on the results of the plasma treatment,
a selection of the most relevant parameters was carried out by using a fuzzy logic based sensitivity
variation criterion. This work shows that that the electric power, the treatment speed, the composition,
the fibers fineness, the air permeability, the weave construction and the summit density have an
influence on the wettability and the capillarity of fabrics.

Lastly, a neural network approach was developed to predict the relationship between the selected input
parameters and the fabric hydrophilic properties. Very satisfactory results were obtained and show a
good capacity of generalization. Moreover, a quantitative analysis based on the weights of connections
was conducted to analyze the relative importance of the input parameters. The results of this analysis
are coherent with those obtained by using the fuzzy logic based sensitivity variation criterion. Thus,
this finding confirms, on the one hand, the influence of the selected parameters and, on the other hand,
it shows the efficiency of neural networks.

DISCIPLINE : Doctorat d’automatique, génie informatique, traitement du signal et des images.

MOTS-CLES : Plasma atmosphérique (atmospheric plasma), tissus (wovens), mouillabilité
(wettability), capillarité (capillarity), sélection de variables (feature selection), modélisation
(modeling), réseaux de neurones (neural networks).

Université des sciences et technologie de Lille (USTL)
Laboratoire GEMTEX de I’Ecole Nationale Supérieure des Arts et Industries Textiles (ENSAIT) 2,
allée Louise et Victor Champier BP30329. 59056 Roubaix.
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