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Abstract

Nowdays, natural fiber composites are increasingly getting great interest on an industrial
scale. This undeniable success is linked to the intrinsic properties of natural fibers
reinforcements and to their ecological character. Our study consists in characterizing the
mechanical properties in tensile, bending and ultrasonic as well as morphological
characterization by optical and scanning electron microscopy in order to evaluate their aptitude
to replace synthetic fiber composites. The material to be characterized is composed of an epoxy
matrix reinforced with 20% in weight Alfa short fibers.

Numerical modeling using the finite element method allowed us to predict the Young's
modulus of our randomly reinforced biocomposites. The ANSYS modeling software was used
to generate the 3D representative elementary volume and to calculate the Young's modulus of
the composite.

The experimental results recorded are close to those obtained by numerical modeling.

The latter remains therefore the goal to reach.

Keywords: natural fibers, Alfa fibers, biocomposites, mechanical characterization, numerical

modeling, ecology.



Résumé

Les composites a base de fibres naturelles ont acquis un grand intérét a 1’échelle
industrielle. Ce succeés incontestable est lié aux propriétés intrinseques des renforts naturels et
a leur caractére écologique. Notre étude consiste a caractériser les propriétés mécaniques en
traction, flexion et par ultrasons ainsi que la caractérisation morphologique par microscopie
optique et électronique afin d'évaluer leur aptitude a remplacer les composites a fibres
synthétiques. Le matériau a caractériser est constitué¢ d’une matrice époxyde renforcée par des
fibres courtes d’Alfa a 20 % en masse.

La modélisation numérique par la méthode des éléments finis nous a permis de prédire
les modules de Young du bio composite aléatoirement renforcés. Le logiciel de modélisation
ANSYS a été utilise pour générer le volume élémentaire représentatif en 3D et pour calculer
les modules de Young du composite.

Les résultats expérimentaux enregistrés se rapprochent de ceux obtenus lors de la

modélisation numérique. Cette derniére reste donc la référence a atteindre.

Mots clés: fibres naturelles, fibres Alfa, biocomposites, caractérisation mécanique,

modélisation numérique, écologie.
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Liste des abréviations

Acronyme
BCM
CFN
CMP
CRFEN
DRX
FN
FRX
MEB
MEF
MO
NCC
PEBD
RTM
TD
TP

Signification

Bulk molding compound
Composite a fibre naturelles
Composites a matrice polymérique
Composites renforcés de fibre naturelles
Diffraction des rayons X

Fibres naturelles

Fluorescence des rayons X
Microscope électronique a balayage
Méthode des élements finis
Microscope optique

Nano cristaux de cellulose
Polyéthyléne a basse densité

Resin transfer molding
Thermodurcissables

Thermoplastique
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Introduction générale

Depuis les années 1990, les composites a fibres naturelles apparaissent comme des
alternatives réalistes aux composites renforces par des fibres de verre dans de nombreuses
applications. Les composites a fibres naturelles tels que I’époxy-fibres de chanvre, le
polypropylene-fibres de lin (PP) et le PP-fibres de roseau sont particulierement intéressants
pour les applications automobiles en raison de leur codt et de leur faible densité [1].

Les fibres naturelles ont traditionnellement été utilisées pour remblayer et renforcer les
thermodurcissables et les thermoplastiques, en particulier les composites de polypropyléne qui
ont attiré une plus grande attention en raison de leur avantage supplémentaire de recyclabilite.
Les composites a base de fibres naturelles offrent également des avantages environnementaux
tels que la réduction de la dépendance vis-a-vis des sources d'énergie et des matériaux non
renouvelables, la diminution des émissions polluantes, la réduction des émissions de gaz a effet
de serre ainsi que la biodégradabilité des composants en fin de vie [1].

Dans le contexte géopolitique actuel de 1’ Algérie, des alternatives a la dépendance pétroliére
que vit le pays depuis des décennies maintenant sont nécessaires. Les polymeres
thermoplastiques et thermodurcissables étant des produits pétroliers, rentrent parfaitement dans
ce cadre. Bien que la part de ces derniers dans 1’industrie pétroliére reste moindre, leur
substitution ne serait-ce que par 20% en fibres naturelles représenterait une petite victoire au
nom de 1’¢écologie.

Un second point a souligner sur I’Algérie est son industrie relativement moyenne,
particulierement en région rurale ou elle s’avére quasi inexistante. Les informations les plus
récentes estiment que I'Alfa couvre une surface d'environ 3 million d'hectares en Algérie [2].
Cette ressource étant abondante, renouvelable et ne nécessitant aucun entretien particulier ou
onéreux, peut générer des microentreprises (qui pourront s’étendre) ayant pour activités
I’extraction des fibres, I’¢laboration de produits artisanaux et méme 1’élaboration de produits
composites du quotidien.

Dans le cadre de ce travail, nous allons travailler sur un matériau composite a base d’époxy
renforcé a 20% par des fibres d’alfa. Les éprouvettes que nous allons tirer de ce composite vont
subir une série de caractérisation. Tout d’abord, nous allons observer le composite au
microscope optique (MO). Puis, il sera sujet a des tests de caractérisation mecanique destructifs
(essais de traction et de flexion) et non destructifs (par ultrasons). Par la suite, les faciés de

ruptures vont étre observés aux microscopes optique et électronique a balayage (MEB). Enfin,
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une modélisation numérique a I’aide du logiciel ANSYS va étre conduite afin de modéliser le

matériau composite et d’en tirer ses propriétés mécaniques.

Notre mémoire sera articulé en 5 parties :

>

La premiere sera une étude bibliographique portée sur les matériaux composites de
maniere générale, puis se spécifiera sur les matrices polymériques et leur renforcement
par des fibres naturelles ; les procédés de mise en ceuvre seront aussi traités.

La deuxiéme partie sera un état de I'art qui détaille les études, résultats et connaissances
qui ont été faits dans le cadre de notre theme.

La troisieme partie sera consacrée a la partie expérimentale et montrera le travail de
préparation des échantillons ainsi que tout le matériel utilisé notamment pour les
différentes caractérisations qui seront effectuées.

Dans la quatriéme partie, nous allons traiter les résultats de nos travaux expérimentaux
puis les analyser et les discuter.

La derniére partie portera sur la description et I’utilisation du logiciel de modélisation

numérique ANSYS qui nous permettra de modéliser le composite.

En dernier lieu, nous allons analyser les différents résultats que nous avons obtenus tout au

long de ce travail et les comparer aux résultats obtenus lors d’études antérieures. Finalement, il

sera question de confronter les résultats expérimentaux aux résultats numériques et d’en tirer

justement des différences entre les deux.
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Chapitre 1 : Composites a fibres naturelles

.1 Généralités sur les matériaux composites
.1.1 Introduction

Il existe différentes familles de matériaux : les métaux, les polymeres, les céramiques
ainsi que les composites. En effet, les matériaux composites ne sont pas une nouveauté, ils ont
été découverts par I’homme depuis longtemps mais leur utilisation connait un essor rapide.
Unissant légeéreté et résistance mécanique exceptionnelle, ces matériaux permettent en effet des
applications toujours plus nombreuses dans des industries aussi importantes que 1’aéronautique,
la construction, le génie civil, I’équipement sportif ou le biomédical.

Les composites ne cessent d’évoluer vers des produits qui sont, soit les moins cofliteux
possibles, soit les plus performants, ou bien les deux a la fois. De plus, dans un souci de
protection de I’environnement et de santé publique, les composites tendent & intégrer un
caractere écologique. Pour réduire les fibres traditionnelles de colt élevé (carbone, verre et
aramide), de nouveaux composés ont été développés. Des recherches ont porté leur attention
sur les composites renforcés par les fibres naturelles. Ces composites combinent de bonnes
propriétés mécaniques avec une faible densité. De tels composés offrent un certain nombre
d’avantages bien connus qui incluent le cott, la disponibilit¢ des ressources naturelles

renouvelables, la biodégradabilité, etc... [3].

1.1.2 Définition

Un composite est une combinaison de deux ou plusieurs matériaux non miscibles et de
nature différente, mais ayant une forte capacité d’adaptation en un unique matériau, celui-ci est
constitué d'un renfort qui est noyé dans une matrice dont la résistance mécanique est beaucoup
plus faible, pour obtenir une meilleure performance que les matériaux constitutifs séparément.
La matrice assure la cohésion et l'orientation des fibres, elle permet également de transmettre
les sollicitations auxquelles sont soumises les pieces. Tandis que le renfort assure la résistance

mécanique [4].

1.1.3 Classification des composites
Selon la nature de la matrice, les matériaux composites sont classés suivant des composites a :
» Matrice organique.
» Matrice métallique.

» Matrice céramique.
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1.1.3.1 Composite a matrice organique

Les matrices organiques sont de loin les matrices les plus présentes a 1’échelle
industrielle du fait de leur facilité de mise en ceuvre ainsi que leur faible cot de production.
Elles ont aussi un faible module et une faible résistance a la traction, mais se prétent facilement
a I’imprégnation des renforts. Les matériaux composites @ matrice polymériques ont un fort
potentiel dans la conception des pieces mécaniquement performantes et présentant des formes

relativement complexes [5].

1.1.3.2 Composites a matrices métalliques et céramiques

Ces composites sont certainement une des classes de nouveaux matériaux qui se
développe le plus. Elles sont utilisées respectivement pour les applications hautes (<500°C) et
trés hautes températures (<1000°C). Ce type de matrice ne peut étre associé qu’a des fibres de
carbure de silicium (SiC) ou des fibres de carbone. Leurs propriétés étant attirantes, elles sont
donc utilisées pour la fabrication des pieces dont le module d’¢élasticité, résistances mécaniques

et tenue en tempeérature se doivent d’étre élevées [6].

I ] I ]

[Thermoplastique} [Thermodurcissable} [Elastomére} [Métallique] [ Céramique }

Figure I-1: Classification des matrices.
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Figure 1-2 : Matériaux composites, (a) composite a matrice métallique, (b) composite a
matrice céramique, et (c) composite a matrice polymeérique.

1.1.4 Constitution des matériaux composites
1.1.4.1 Lamatrice
La matrice est utilisée dans les composites pour maintenir les matériaux de renforcement

ensemble par connexion de surface. Les principaux réles de la matrice sont la protection contre
tout environnement extérieur agressif (corrosion, oxydation, vieillissement humide...), I'aspect
de la surface et la durabilité du composite. Lorsque la matrice est sollicitée, elle transfere la
charge externe uniformément au renfort, et elle est appliquée pour résister a la propagation des
fissures et des dommages. Dans un grand nombre de cas, la matrice constituant le matériau
composite est une résine polymeére thermodurcissable [7].

Trois catégories de ces matiéres plastiques peuvent cependant étre distinguées :

- Les polyméres thermoplastiques (semi-cristallins ou amorphes),

- Les polyméres thermodurcissables (amorphes),

- Les élastomeres (amorphes).

Actuellement, les matrices les plus couramment utilisées pour élaborer les composites a
fibre naturelle (CFN) sont les polymeres car ils sont légers et peuvent étre traitées a basse

température.
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e La résine thermoplastique

Les résines thermoplastiques (TP) ont des propriétés mécaniques faibles, leur structure se
présente sous forme de chaines linéaires polymériques qui peuvent étre facilement mises en
forme a I'état visqueux et solidifiées par refroidissement (changement physique).

A I'état fondu, la viscosité des résines thermoplastiques est d'environ 500 & 1000 fois plus
élevée que celui des résines thermodurcissables non durcies. Elles sont solides a température
ambiante et peuvent étre reformées et remodelées lorsqu'elles sont chauffées sans réaction

chimique [7].

e Lareésine thermodurcissable

Les résines thermodurcissables sont des matériaux infusibles et insolubles qui sont durcis
par la chaleur ou un catalyseur. Les thermodurcissables sont complétement différents des
thermoplastiques ; ils ne peuvent pas étre fondus et remodelés par la chaleur. Grace aux liaisons
covalentes tridimensionnelles entre les chaines de polymeéres (changement chimique), ce type
de résine a un module plus élevé, une meilleure résistance au fluage, une plus grande stabilité
thermique et une plus grande résistance chimique que les résines thermoplastiques. Elles sont
également fragiles a température ambiante et présentent une faible ténacité a la rupture [7].

e Principales différences entre matrices TP et TD

On utilise actuellement surtout des résines thermodurcissables (TD) que I'on associe a des
fibres longues, mais I'emploi de polymeres thermoplastiques (TP) renforcés de fibres courtes
se developpe fortement. Il est important de bien situer les différences fondamentales de ces

deux types de matrices.
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Tableau I-1 : Tableau comparatif entre les TP et les TD [5, 8].

Matrices Thermoplastiques TP Thermodurcissables TD
Etat de base solide et prét a I'emploi IquIde,v.lsqueux a
polymeériser

Stockage Hlimité réduit
Mouillabilité des renforts Difficile aisée

chauffage + .
Moulage refroidissement chauffage continu
Cycle d’élaboration Court long
Tenue au choc assez bonne limitée
Tenue thermique Réduite bonne

. perdus ou recyclés en
Chutes et déechets Recyclables charges
. . émanation pour "méthode

Conditions de travail Propre humide”
Viscosité Elevée faible
Tempeérature de mise en o )

élevee faible
acuvre
Température de service faible élevée
Réaction chimique durant la non oui

mise en ccuvre

1.1.4.2 Les renforts

Le renfort est le composant clé des composites et peut étre défini comme le squelette ou
I’armature du matériau qui va supporter la plus grosse partic des efforts mécaniques. Il
contribue a améliorer la résistance mécanique et la rigidité de la piece dans laquelle il est
incorporé. En outre, peut offrir d'autres propriétés intéressantes telles qu’une faible résistance

diélectrique, haute température, ou résistance au fluage [9].
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[ Composite ]

Matrice Renfort

Protege le renfort.
Transmet les efforts mécaniques au renfort.
Donne la forme voulue au produit réalise.

C'est le squelette qui assure
la tenue mécanique

Figure I-3 : Organigramme représentant les constituants du matériau composite et
leurs proprieteés.

1.1.5 Composites a fibres synthétiques

La combinaison des différents constituants d’un futur matériau composite peut étre
réalisé de différentes manieres et en plusieurs étapes afin notamment de proposer des produits
specifiques. Les innombrables possibilités dans le choix des fibres ouvrent des voies pour de
nombreuses applications. Les fibres synthétiques sont parmi les fibres les plus utilisées dans le
monde gréce a leur codt de production et leur facilité de fabrication. Elles sont produites a partir
de dérivés de la houille, le pétrole ou encore du recyclage. Les composites renforcés par ces
fibres présentent de bonnes propriétés reliant surtout une grande rigidité et une bonne résistance
a une faible densité ce qui rend leur utilisation industrielle de plus en plus répandue. Ces fibres
ont également été étudiées a des fins d’applications trés précises, telles que la fabrication des
matériaux d’isolation, les tissus pare-balles, les fuselages, les ailes d’avion et méme pour
renforcer les mortiers et les bétons. Les fibres synthétigues méme si elles peuvent étre
extrémement pratique, doivent étre utilisées avec modeération car elles sont issues du pétrole et
ont des conséquences sur I’environnement et méme sur 1I’équipement a cause de leur caractere

abrasif [5].
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1.1.6 Composites a fibres naturelles

Les bio composites sont des matériaux composites comprenant une ou plusieurs phases
dérivées d'une origine biologique. En termes de renforcement, cela pourrait inclure des fibres
naturelles telles que le Diss, le Doum, 1’Alfa, le chanvre, etc. Les matrices peuvent étre aussi
des polymeres, idéalement issus de ressources renouvelables telles que des huiles végétales ou
des amidons. Ces composites posseédent 1’avantage d’étre respectueux de I’environnement et
sont semi-dégradables, les termes « renouvelable », « recyclable » et « durable » sont dans 1’air
du temps. En fin de cycle, ils peuvent étre recyclés ou compostés sans engendrer de toxicité
pour I’environnement [10].

Dernierement, les fibres naturelles ont acquis un grand intérét a 1’échelle industrielle.
Ces fibres sont résistantes, possédent des densités relativement basses, ont de faible codt et
proviennent de ressources abondantes, renouvelables et non polluantes. Ces fibres peuvent étre
associees a des matrices de différentes natures. Les composites a base de fibres naturelles
présentent des propriétés mécaniques susceptibles d’étre utilisées dans les domaines techniques.
En effet I’utilisation industrielle de ces matériaux composites est croissante dans de nombreux
secteur d’activité (automobile, batiment, sport...). Ce succes incontestable est lié aux propriétés
intrinseques des renforts naturels et leur caracteére écologique. Malheureusement, I’utilisation
de ces fibres peut étre limitée dans des applications industrielles dues a quelques inconvénients
bien connus tels que 1’absorption de I’eau et la faible stabilité thermique [3].

= Automobile
= Construction
= Marin

Composants électroniques
= Produits de consommation
= Appareils électroménagers
= Aérospatial
= Divers

Figure 1-4 : Utilisation des fibres naturelles [10].
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Tableau 1-2 : Avantages et inconvénients des composites a fibre naturelles [11].

Avantages Inconvénients
- Faible colt - Faible propriétés mécaniques
- Faible poids - Absorption de I’humidité
- Flexibilité elevée - Faible durabilité
- Renouvelable - Faible résistance au feu
- Biodégradable - Variation de qualité
- Bonne isolation thermique, sonore et - Température de mise en ceuvre
acoustique restreinte
- Respectueux de I’environnement - Mauvaise résistance aux bactéries
- Non toxique - Faible résistance thermique

- Faible consommation d’énergie
- Pas de résidus apres incinération

- Nonirritable

1.1.6.1 Adhésion a P’interface fibre/matrice

Dans les matériaux composites le choix des constituants ne peut se résumer a prendre la
<« meilleure > matrice et la < meilleure > fibre. Ces derniers sont séparés par une interface.
Les phénoménes d’adhésion aux interfaces fibre-matrice jouent un réle primordial dans les
propriétés mécaniques et physiques du composite, de telles interfaces sont le siege de
phénomenes physico-chimiques complexes dus aux interactions moléculaires entre deux
matériaux de nature et de propriétés différentes, pouvant conduire a la formation de véritables
interphases aux propriétés intrinseques. Ces interphases assurent une bonne compatibilité et un
transfert des contraintes entre la phase résistante et dispersée (la fibre) et la phase continue
moins résistante (la matrice) pour que les matériaux composites présentent les propriétés

mécaniques a 1’usage requis [12].

1.1.6.2 L’effet de I’humidité

La fibre naturelle étant une matiére poreuse tres hydrophile du fait des groupements
hydroxyles de la cellulose et des hémicelluloses, elle est propice a 1’absorption de I’eau ce qui
constitue un frein majeur au développement des composites renforcés par ce type de fibres. En
présence d’humidité, les liaisons entre les fibres naturelles (qui contiennent I'hydroxyle et
d'autres groupes polaires) et les matrices relativement hydrophobes de polymere seraient

affaiblies avec la prise d'eau élevée, les fibres gonflent, ce qui déstructure I’intérieur du
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composite. L’interface affaiblie conduit a une chute des propriétés mécaniques et de la
durabilité. Par conséquent, I'effet de I'numidité sur les propriétés mécaniques est essentiel pour
les applications des CFN. Cet effet doit tendre le plus possible vers zéro pour envisager des

applications industrielles viables [12, 13].

1.2 Les fibres naturelles

Les FN connaissent un véritable boum que ce soit dans le milieu académique ou dans le
milieu industriel. Dans ce dernier, la demande de produits plus respectueux de la nature et de
I’environnement a accentué ce boum. Nous notons aussi que les FN attirent de par leurs faibles
colts (colts de production et d’exploitation), elles s’inscrivent donc comme une alternative aux
fibres synthétiques qui sont plus chers et plus nocives d’un point de vue environnemental.

Ces FN présentent de nombreux avantages du fait de leur biodégradabilité et de leur
faible masse volumique. En revanche, ces fibres présentent une non-uniformité dans leurs
caractéristiques liées a leur origine (diamétre non constant de la fibre, longueur variable),
entrainant le plus souvent une dispersion de leurs propriétés mécaniques [14].

Actuellement, de nombreux types de fibres naturelles ont été étudiés pour étre utilisés
dans les plastiques, notamment le lin, le chanvre, la paille de jute, le bois, la canne (a sucre et
bambou), le kénaf, la fibre de banane, la fibre de feuille d'ananas et le papyrus [15].

Le bois d'arbre est de loin le matériau le plus abondant au monde, avec une production
mondiale annuelle de 1,75x10° tonnes par an, provenant de plus de 10 000 espéces. La
production de coton, par comparaison, est de 18,5x10° tonnes par an, tandis que le kénaf, le lin
et le chanvre sont respectivement de 9,7x10°, 8,3x10° et 2,1x10° tonnes par an [16].
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Figure 1-5 : Fibres naturelles (a) sisal; (b) chanvre; (c) lin; (d) kénaf [17].

1.2.1 Classification des fibres naturelles

Difféerentes plantes fournissent des fibres naturelles. Celles-ci sont traditionnellement
valorisées dans différents domaines comme le textile ou les cordes. Elles sont tous constituées
en partie de cellulose, d’ou le nom de fibres cellulosiques, et prélevés dans différentes parties
des plantes [11]. 1l existe plusieurs criteres de différentiation des fibres :

- Suivant I’organe de la plante dont elles sont issues, les fibres naturelles peuvent étre
classées en fibres de tiges (kénaf, jute, lin, ramie), de feuilles (sisal, abaca, paille de
graminée), les pseudo-troncs (palmier) et les enveloppes de fruits (noix de coco) ou les
fibres dures extraites des tiges de plantes (bambou, Alfa).

- Suivant leur teneur en holocelullose (cellulose et hémicellulose) et en lignine, on peut
distinguer les fibres ligneuses (dures et rigide provenant de matériels ligneux tels que le

bois d’ceuvre, les résidus de I’industrie du bois) et les fibres non ligneuses (douces,
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souples, issues de végétaux non ligneux souvent annuels relativement moins riches en
lignine tels que le kénaf, le chanvre, le sisal, le jute et le lin).

- Suivant leur longueur, les fibres naturelles peuvent étres groupées en deux catégories :
fibres longues, dites libérienne, provenant des tiges et d’écorce de tiges de plantes
annuelles. Elles sont douces, tandis que les fibres longues issues de feuilles ou de troncs
d’arbre sont plus dures et plus rigides a cause de leur richesse en lignine ; et fibres

courtes ou étoupes [18].

1.2.2 Composition des fibres naturelles

Actuellement, les matériaux d'ingénierie sont produits en utilisant a la fois des fibres
naturelles et artificielles. Les fibres artificielles sont fabriquées de maniere spécifique en
utilisant divers composants avec des proportions prédéfinies, elles sont donc les mémes partout
dans le monde. Par consequent, leurs propriétés mécaniques et thermiques varient peu. Au
contraire, les fibres naturelles ont des propriétés uniques, car elles poussent dans un
environnement naturel avec l'aide du sol, de la lumiere du soleil, de I'eau et de l'air. Les
conditions naturelles de I'environnement ne sont pas les mémes partout dans le monde, mais
varient d'un endroit & un autre et d'une saison a une autre, ces variations influent sur la
croissance des plantes. Par conséquent, leurs propriétés mécaniques et thermiques varient en
fonction de leur situation géographique. C'est pourquoi des recherches approfondies doivent

étre menées pour analyser les propriétés des fibres naturelles [19].
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Tableau I-3 : Composition des fibres naturelles.

Cellulose  Hemicellulose Lignine Pectine  Cires

Fibres — ~(96m) (%m) (%m)  (m)  (%m) o
62,5 21 12 0,8 3 [19]
Abaca
56-63 -- 12-13 1 -- [15]
454 38,5 14,9 -- 2 [19]
Alfa 43,8 28,4 18,7 -- -- [20]
45 25 23 -- 5 [20]
Bambou 345 20,5 26 -- -- [19]
81 20 4 0,9 0,8 [19]
Chanvre
70-74 17,9-22,4 3,7-5,7 0,9 0,8 [15]
89 4 0,75 6 0,6 [19]
Coton
85-90 57 -- 7,85-8,5 0,6 [15]
46 0,3 45 4 -- [19]
Coco
32-43 0,15-0,25 40-45 8 -- [15]
Diss 30,33 11.6 17 3,55 -- [19]
67 16 9 0,2 0,5 [19]
Jute
61,1-71,5 13,6-20,4 12-13 0,2 0,5 [15]
53,5 21 17 2 -- [19]
Kenaf
45-57 215 8-13 3-5 -- [15]
Ui 70,5 16,5 2,5 0,9 -- [19]
in
71 18,6-20,6 2,2 2.3 1,7 [15]
) 72 14 0,8 1,95 -- [19]
Ramie
68,8-76,2 13,1-16,7 0,6-0,7 1,9 0,3 [15]
) 60 11,5 8 1,2 -- [19]
Sisal
66-78 10-14 10-14 10 2 [15]
1.2.2.1 Cellulose

La cellulose est le composant structural de base de toutes les fibres naturelles. C'est un
polymere naturel. Les molécules de cellulose sont constituées d'unités de glucose liées entre
elles en longues chaines qui sont a leur tour liées entre elles en faisceaux appeles microfibrilles.
La cristallinité de la cellulose est déterminée par la liaison hydrogene qu'elle contient, celle-ci
régule les propriétés physiques des fibres naturelles. C'est le composant principal qui leur

confeére la solidité, la rigidité et la stabilité [19].
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1.2.2.2 Heémicellulose

Les hémicelluloses sont des polysaccharides liés entre eux par des chaines relativement
courtes et ramifiées. Elles sont intimement associées a des microfibrilles de cellulose, qui
enrobent la cellulose dans une matrice. Les hémicelluloses sont trés hydrophiles de nature. Le

poids moléculaire des hémicelluloses est inférieur a celui de la cellulose [19].

1.2.2.3 Lignine

C'est un polymere d'hydrocarbure aromatique complexe qui confére de la rigidité aux
plantes. Sans lignine, les plantes ne pourraient pas atteindre de grandes hauteurs. La lignine est
un polymere tridimensionnel a structure amorphe et a poids moléculaire éleve, moins polaire

que la cellulose. Elle sert d'adhésif chimique a lI'intérieur des fibres et entre elles [19].

1.2.2.4 Pectine

C'est un nom composé d'hétéropolysaccharides qui confere de la souplesse aux plantes.
La pectine est présente dans les fibres libériennes et les fruits. Sa dégradation entraine une
réduction de sa résistance [19].

1.2.2.5 Cire
La plupart des cires végétales sont des mélanges de longues chaines substituées
d'’hydrocarbures aliphatiques. Elles contiennent des alcalins, des acides gras, des alcools

primaires et secondaires, des cétones, des aldéhydes et d'autres ingrédients [19].

1.2.3 Morphologie des fibres naturelles

Sur le plan morphologique, les fibres naturelles sont de dimensions trés variables qui
dépendent de 1’¢état de maturité et aussi des conditions environnementales de croissance de la
plante. La variabilité du diamétre peut étre trés importante le long de la méme fibre (Charle et
al., 2006). Les fibres lignocelluosiques se distinguent de leurs homologues artificiels ou
synthétiques par leur grande variabilité de L/D, qui est le rapport entre la longueur de la fibre
(L) et son diametre (D). Plus ce rapport est grand, meilleurs seront les performances mécaniques
des composites.

La fibre naturelle se caractérise aussi par la variabilité de 1’épaisseur de sa paroi qui
découle de celle de la porosité des fibrilles (Ververis et al., 2004), ainsi que la fraction
volumique des différentes couches de la paroi (lamelle moyenne, paroi primaire et paroi

secondaire) [21].
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1.2.4  Structure de la fibre naturelle

La fibre naturelle tire sa structure de I’architecture et de la composition biochimique de
sa paroi, celle-ci est composée de trois couches superposées dans le sens radial et elles sont
paralléles a I’axe de la fibre. Cette structure trés compliquée (montré dans la_Figure 1-6) qui est
en fait formée par le canal central connu sous le nom de lumen et de paroi cellulaire. Cette
derniére est divisée en trois parties : lamelle centrale, paroi primaire et paroi secondaire. La
paroi primaire est la plus mince, de diamétre de 0.1 a 0.2 pum, constituée de cellulose
désordonnée dans la pectine, I'némicellulose et la matrice de lignine, tandis que la lamelle
centrale est de 0.05 a 0.2 um d’épaisseur. Elle assure la cohésion entre les cellules 1’une avec
I’autre pour former le faisceau fibrillaire et confére a la fibre ses propriétés de rigidité, alors
que lumen est responsable du transport de I’eau. La paroi secondaire est divisée en trois parties :
la premiére est externe ; paroi secondaire (S1) mince, elle forme que 10 a 20 % de toute la paroi,
paroi centrale (S2) forme la partie la plus importante de la paroi cellulaire de 70 a 90 % de la
paroi fibrillaire et paroi interne, (S3) ¢’est la couche la plus mince de 2 a 8% de toute la paroi.
Donc I’épaisseur de la paroi cellulaire de la fibre dépend de la couche (S2) de la paroi secondaire
[21, 22].

Amorphous

Microfibrils regions
Fibril —‘ I:

Hemicellulose

Secundary wall

Prlmary wall

\ o HO_ OH o \ HO,_  OH L/".-:
R ORGSR O 2R
.3 u 0/" /
S \ o HO. OH 51 HO_ ~ OH \,\o
o’ _‘:1-"\ \7\’-0\‘//7\{ \/\\ /
< OM X7
o 1 s Cellulose

Figure 1-6 : Structure des fibres naturelles [21].
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L’orientation des microfibrilles par rapport a I’axe de la cellule joue un grand role dans
les proprietés mécaniques des parois des fibres. Quand I’angle des microfibrilles augmente, le
module de Young (une mesure de la rigidité) décroit car les microfibrilles de cellulose tendent
a étre sollicités suivant leur axe, tandis que I’extensibilité des parois augment (Laurans et al
2006) [18, 21].

A D’échelle microscopique, 1'architecture de ces fibres est complexe. Elles sont en fait
constituées par des microfibrilles, elles-mémes formées par des chaines de cellulose. Ces
chaines s’associent entre elles par des liaisons hydrogéne de fagon parallele pour former des
microfibrilles dont la section (de 1’ordre de quelques nm) est variable selon les especes
végétales. L’enchainement des unités constitutives de cellulose induit une rigidité des chaines
qui, alliée a la grande regularite des enchainements et au développement des liaisons
hydrogenes inter et intra-chaine est particulierement favorable a une cristallinité élevée. La
formation de zones cristallines trés cohésives est responsable de 1’essentiel des propriétés

physiques et chimiques de ce matériau [21].

;;l_" el
l"\’q ‘[' ‘\

3 PRI ?"‘f(
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Figure I-7 : Représentation schématique des régions cristallines et
amorphes de la cellulose fibrillaire [Bhattacharya et al., 2008].

1.2.5 Caractéristiques et propriétés des fibres naturelles

L'effet combiné de la cellulose, des hémicelluloses, de la lignine et de la cire dicte les
propriétés globales des plantes a fibres. La propriété mécanique la plus importante des fibres
naturelles, qui les rend aptes a la fabrication de matériaux composites, est leur résistance a la
traction. La densité, le module de Young, l'allongement et la rigidité sont d'autres propriétés
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importantes qui doivent étre prises en compte lors de la sélection d'une fibre particuliere a
utiliser dans un matériau composite ou dans toute autre application industrielle. Les fibres

naturelles sont de trés bons isolants thermiques, sonores et électriques [19].

Tableau I-4 : Caractéristiques mécaniques des fibres naturelles.

Densité Allongement Résistance a la Module de

Fibres (g/cm?®) (%) traction (MPa) Young (GPa) Ref
Abaca 1,5 3,4 12 41 [19]
Alfa 0,89 5,8 350 22 [19]
Bambou 1,5 575 27 [19]
Chanvre 1,45 3 530 45 [19]
-- 1,6 690 -- [15]
1,25 27,5 140,5 6 [19]
Coco
1,2 30 175 4,0-6,0 [15]
1,55 7 500 8 [19]
Coton
1,5-1,6 7,0-8,0 287-597 5,5-12,6 [15]
Diss 1,3 12,42-18,41 122-316,8 3,5 [23]
Doum -- 2,54+0,44 249,748,95 6,34+1,44 [24]
Jute 1,4 2,5 325 37,5 [19]
1,3 1,5-1,8 393-773 26,5 [15]
Kénaf 1,31 - 743 41 [19]
Lin 1,45 2,3 700 60 [19]
1,5 2,7-3,2 345-1035 27,6 [15]
) 1,55 3,7 915 23 [19]
Ramie
-- 3,6-3,8 400-938 61,4-128 [15]
Sisal 1,4 8 460 15,5 [19]
1,5 2,0-2,5 511-635 9,4-22 [15]
Tableau I-5 : Caractéristiques mécaniques des fibres synthétiques.
Fibres Densité Allongement Résistance a la Module de Réf
(g/cm?®) (%) traction (MPa) Young (GPa)
Aramide 1,4 3,3-3,7 3000-3150 63-67 [15]
Fibre de 14 14-18 4000 230-240  [15]
carbone
Fibre de
verre (E 2,5 2,5 2000-3500 70 [15]
glass)
Fibre de
verre (S 2,5 2,8 4570 86 [15]
glass)
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Les fibres naturelles s’avérent étre un bon renfort en vue de leurs propriétés mecaniques,
elles sont certes bien inférieures a celles des fibres synthétiques comme le montre les tableaux
I-4 et 1-5 mais compensent néanmoins par leur faible densité. En prenant I’exemple des fibres
Alfa et des fibres de verre (S glass), on voit que I’on peut gagner presque 3 fois en termes de
densité du renfort si les sollicitations mécaniques auxquelles il sera contraint sont faibles.

Cependant, il est difficile de maitriser les propriétés mécaniques des fibres naturelles,
cela est d0 & la variation du climat, de I’intensité des précipitations, de la nature du sol et plein
d’autres facteurs pouvant influer les fibres.

La nature hydrophilique est un autre probleme majeur des fibres cellulosiques quand
elles sont utilisees comme renforts dans les plastiques. La teneur en humidité de la fibre dépend
de la teneur en constituants non cristallins, de la porosité, et peut atteindre 10% (du poids total)
dans les conditions standards. Le caractére hydrophilique influence I’ensemble des propriétés

mécaniques ainsi que d’autres propriétés physiques de la fibre prise isolément [25].

.2.6 Avantages et inconvénients

Les fibres naturelles, en tant que renfort, ont récemment attiré I'attention des chercheurs
en raison de leurs avantages par rapport a d'autres matériaux bien établis. Elles sont écologiques,
entierement biodégradables, disponibles en abondance, renouvelables, bon marché et ont une
faible densité. Les fibres naturelles sont lIégéres par rapport aux fibres de verre, de carbone et
d'aramide. La biodégradabilité des fibres naturelles peut contribuer a un écosystéme sain, tandis
que leur faible codt et leurs performances élevées répondent a I'intérét économique de l'industrie
[15].

Lorsque les plastiques renforcés par des fibres naturelles sont soumis, a la fin de leur
cycle de vie, a un processus de combustion ou a une mise en décharge, la quantité de CO:
libérée par les fibres est neutre par rapport a la quantité assimilée pendant leur croissance. La
nature abrasive de la fibre est beaucoup plus faible, ce qui entraine des avantages en matiere de
procédés techniques et de recyclage des matériaux composites en général. Les plastiques
renforcés par des fibres naturelles, en utilisant des polymeres biodégradables comme matrices,
sont les matériaux les plus respectueux de I'environnement, qui peuvent étre composés a la fin
de leur cycle de vie. Les composites a base de fibres naturelles sont utilisés a la place du verre,
principalement dans des applications non structurales. Un certain nombre de composants
automobiles auparavant fabriqués avec des composites en fibres de verre sont maintenant
fabriqués avec des composites respectueux de I'environnement. Bien que les fibres naturelles et

leurs composites soient écologiques et renouvelables (contrairement aux sources d'énergie
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traditionnelles, c'est-a-dire le charbon, le pétrole et le gaz), ils présentent plusieurs
inconvenients. Ceux-ci sont : une faible mouillabilité, une incompatibilité avec certaines
matrices polymériques et une forte absorption d’humidité. Les matériaux composites fabriqués
a partir de fibres naturelles non modifiées présentent souvent des propriétés mécaniques
insatisfaisantes. Pour y remedier, dans de nombreux cas, un traitement de surface ou des agents
de compatibilisation doivent étre utilisés avant la fabrication du composite. Les propriétés
peuvent étre améliorées a la fois par des traitements physiques (traitement au plasma froid,
traitement corona) et/ou chimiques (organosilanes d'anhydride maléique, isocyanates,
permanganate d'hydroxyde de sodium et peroxyde). Les propriétés mécaniques des fibres
naturelles sont beaucoup plus faibles que celles des fibres synthétiques, mais leurs propriétés
specifiques, notamment la rigidité, peuvent étre comparables a celles des fibres synthétiques
[15].

1.2.7 Application des fibres naturelles

Les fibres naturelles remplacent les fibres synthétiques comme renforcement dans
diverses matrices. Les composites ainsi préparés peuvent étre utilisés efficacement comme
substitut au bois et également dans divers autres domaines techniques, par exemple les pieces
automobiles.

Il 'y a soixante-dix ans, la quasi-totalité des ressources pour la production de produits
de base et de nombreux produits techniques étaient des matériaux dérivés de textiles naturels.
Les textiles, les cordes, les toiles et aussi le papier, étaient fabriqués a partir de fibres naturelles
locales, comme le lin et le chanvre. Certains d'entre eux sont encore utilisés aujourd'hui. Des
1908, les premiers matériaux composites ont été utilisés pour la fabrication de grandes quantités
de feuilles, de tubes et de tuyaux a usage électronique (papier ou coton pour renforcer les
feuilles, en résines phénoliques ou mélamine-formaldéhyde). Par exemple, en 1996, les sieéges
d'avion et les réservoirs de carburant étaient fabriqués en fibres naturelles avec une faible teneur
en liants polymeéres. La derniere décennie a vu une multiplicité d'applications des composites
de fibres naturelles en raison de leurs propriétés impressionnantes telles que la biodégradabilité
et des propriétés spécifiques élevées. Actuellement, une révolution dans I'utilisation des fibres
naturelles, en tant que renforts dans l'application technique, a lieu principalement dans les
industries de I'automobile et de 1'emballage (par exemple, les boites a ceufs). Dans 1'industrie
automobile, les déchets textiles sont utilisés depuis des années pour renforcer les plastiques

utilisés dans les voitures, notamment dans les Trabant [15].
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L'utilisation des fibres naturelles dans les applications composites est tres répandue
dans le monde entier. Par conséquent, les matériaux composites a fibres naturelles sont utilisés
pour la fabrication de nombreux composants dans le secteur automobile.

Ces matériaux sont en grande partie basés sur des matrices de polypropyléne ou de
polyester, incorporant des fibres telles que le lin, le chanvre et le jute. Ainsi, a I'avenir, les
voitures pourront étre moulées a partir d'huile de noix de cajou et de chanvre. Méme les clubs
de golf peuvent étre construits avec des fibres de jute, et les raquettes de tennis peuvent étre
renforcées avec des poils de noix de coco. Les cadres de bicyclettes peuvent tirer leur force de
n'importe laquelle des 2000 autres plantes appropriées. La révolution technologique dans
I'utilisation des fibres naturelles pourrait aboutir au remplacement des matériaux synthétiques.

La gamme diversifiée de produits qui sont actuellement fabriqués, a partir de fibres
naturelles et de résines biologiques dérivées du soja, donne vie a une nouvelle genération de
composites biologiques pour un certain nombre d'applications. Celles-ci comprennent non
seulement les véhicules automobiles (y compris les camions), mais aussi les logements et les
structures résistantes aux ouragans, notamment aux Etats-Unis. Le secteur de la construction et
I'industrie des loisirs sont quelques-uns des autres domaines ou ces nouveaux matériaux
trouvent un marché. En Allemagne, les constructeurs automobiles visent a rendre chaque
composant de leurs véhicules soit recyclable, soit biodégradable [15].

Enfin, les biocomposites a base de fibres naturelles constituent une nouvelle classe de
matériaux intelligents. 1ls ont été utilisés pour I'impression 3D principalement sous forme de
fibres discontinues ou de polymere renforcé en poudre. Les biocomposites imprimés en 3D ont
souvent une faible teneur en fibres (< 30 % en poids) avec un tres faible rapport d'aspect (L/d)
afin de réduire la viscosité globale et d'améliorer I'imprimabilité [26].

Les tendances futures en matiére d'impression 3D devraient étre liées a des propriétés
mécaniques plus élevées et a une meilleure sélection des matériaux. Ainsi, les biocomposites a
fibres naturelles continues offrent une alternative pertinente aux biocomposites discontinus, en
apportant des performances mécaniques radicalement plus élevées grace a la teneur plus élevée
en fibres et un meilleur contréle de I'anisotropie par I'orientation des fibres. A cette fin, des fils
de fibres naturelles de haute qualité (en termes de variété de fibres, de faible torsion et de faible
poids linéaire) devraient étre disponibles industriellement sur le marché, et la production de
filaments a forte teneur en fibres devrait étre étudiée. L'évolution des bureaux d'imprimantes a
travers un environnement controlé et une alimentation et une buse personnalisées sont
essentielles pour tirer profit de tout le potentiel des fibres naturelles (par exemple, la sensibilité

a I'hnumidité, la topologie de la surface, les propriétés de traction). Les machines actuelles (par
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exemple, les imprimantes Markforged) qui sont capables d'imprimer des composites a fibres
continues ne peuvent pas utiliser d'autres matériaux que ceux qu'elles ont fournis. Dans un

avenir proche, on prévoit une caractérisation compléte de I'effet des paramétres d'impression et

de tranchage sur les propriétés et les limites géométriques afin de pouvoir élaborer des modéles
prédictifs fiables [26].

Figure 1-8 : Applications des CFN : (a) Automobile, (b) Cyclisme, (c) Casque de protection,
(d) Instruments de musique, (e) Chaise, (f) Planche de surf [27].

1.2.8 Le potentiel des fibres naturelles en Algérie

Les fibres naturelles sont présentes en masse dans les régions a climat tempéré ou semi
arides. Nous retrouvons ce climat propice a cette végétation en Algérie dans les hauts plateaux
ainsi que le nord avec un climat méditerranéen. Ces fibres généralement sauvages ne nécessitent
pas de grandes attentions et résistent de par leurs natures aux conditions extrémes, ce qui

implique une récolte conséquente sans grands moyens investis dessus.
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Source of natural fiber

* Doum (Chamaerops humilis L.)

Diss (Ampelodesmos
v mauritanicus)

$E Alfa (Stipa tenacissima L)

% Date palm (Phoenix dactylifera)

Climate Classification
- Mediterranean climate

. Semi-arid climate

imimoun |:| Desert climate

dIUBILNE L

Figure 1-9 : Carte de la distribution des plantes, source de fibre
naturelles en Algérie.

Ensuite, nous savons que ces fibres naturelles sont utilisées de maniére traditionnelle

(comme le montre la Figure 1-10).

Figure 1-10 : Exemples d'artisanat Alfatiére (des paniers, des paillassons, des espadrilles)
[27].

Toutefois, ces fibres se trouvent principalement dans des zones rurales, d’un point de
vue économique, une microéconomie peut se créer via de petites entreprises pour mettre a profit
cette proximité avec la matiere premiére. Ces entreprises pourront traiter plusieurs possibilités
d’utilisation des fibres comme la papeterie, une production de produits artisanaux a moyenne

ou grande échelle ou méme se lancer dans les composites a renforts naturels.
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1.2.8.1 Les fibres Alfa

L'Alfa (Stipa Tenacissima) est une herbe a touffes endémique de la Méditerranée
occidentale, qui pousse sur les terres semi-arides de I'Afrique du Nord et du sud de I'Espagne
[2, 29].

Elle est constituée de tiges de forme cylindrique qui ont une hauteur maximale d'environ
1 m. La différenciation des fibres est étroitement liée au cycle végétatif. Les fibres sont courtes
et larges a la base de la feuille et deviennent plus longues et plus fines au-dessus de la feuille.

L'Alfa semble préférer les sols calcaires, peu profonds et perméables, dont la texture est
dominée par un taux élevé de poussiére de sable qui recouvre la tige de I'Alfa. La qualité de la
cellulose contenue dans cette plante, c'est-a-dire la souplesse, la douceur et la résistance
mécanique, lui confere les propriétés requises pour la fabrication du papier.

Les informations les plus récentes estiment que I'Alfa couvre une surface d'environ 3
millions d'hectares en Algérie [2].

La tige d'Alfa est constituée de fibres cellulosiques solides, rigides et légéres qui sont
principalement utilisées dans la production de papiers de haute qualité et pour la décoration, les

cigarettes et les applications diélectriques. La tige est aussi traditionnellement utilisée dans la

fabrication de cordes et de tapis [2].

N 2
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Mohamed Hamdane

F. El-Abbassi et al. 2020 K. Hamamousse et al. 2019
Figure 1-11 : Les fibres Alfa, (a) Plante, (b) La touffe, (c) Application traditionnelle.

Le papier produit a partir de la pate d'herbe d'Alfa, mélangée a une petite quantité de
pate chimique de bois, est généralement utilise dans la fabrication de papiers d'impression. En
raison de la courte longueur des fibres, la résistance a la traction du papier est inférieure a celle
de nombreux autres papiers, mais sa résistance au rétrécissement et a I'étirement est supérieure.

Ce papier est bien rempli, dense et possede d’excellentes qualités d'encrage [29].
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1.2.8.2 Les fibres de Diss

Ampélodesmos mauritanicus est une grande plante herbacée originaire d'Afrique du
Nord et d'Europe du Sud et des régions séches de Grece et d'Espagne, communément appelée
Diss en arabe, appartient a la famille des Poaceae. C'est une herbe sauvage qui pousse
spontanément, avec une composition chimique caractérisee par 44-46% de cellulose, 26-27%
d'hémicelluloses, 17-25% de lignine et 1.3% de graisses et de cires, avec une teneur en minéraux
variable (SiO2, Al203, Fe203, Ca0, Na20 et K20) (8-10%), en fonction des conditions de
développement de la plante, de la composition du sol et des conditions climatiques de
croissance (Abdelhak, 2017 ; Bourahli & Osmani, 2013 ; Chenah & Amrani, 2018).

La plante Diss a montré des propriétés mécaniques et thermiques intéressantes (Achour,
Ghomari, & Belayachi, 2017), ce qui a favorisé son utilisation pour la production de matériaux
de construction traditionnels en Afrique du Nord et de paniers artisanaux (Novellino, 2007).

Ces fibres ont également été utilisées et largement étudiées pour leurs intéressantes
propriétés antiparasitaires, qui représentent en fait une utilisation traditionnelle de cette plante
(Toudert, Djilani, & Djilani, 2009). Ces dernieres années, elle a été étudiée comme source

potentielle de biomasse pour la production de bioénergie [30].
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Figure 1-12 : Les fibres Diss, (a) Plante, (b) La touffe, (c) Application traditionnelle.

1.2.8.3 Les fibres de Doum

L'Hyphaene thebaica est un palmier du désert originaire d'Egypte, d'Afrique
subsaharienne et des Antilles. 1l est connu en Egypte sous le nom de Doum ou palmier & pain
d'épices. Il peut atteindre 6 ou 9 m et posséde généralement des tiges fourchues avec des feuilles
en forme d'éventail, de 65 a 75 cm de long. Il est répertorié comme I'une des plantes utiles du
monde (Fletcher, 1997). Le tronc du palmier est utilisé pour la construction, ainsi que pour la
fabrication de divers ustensiles domestiques et les feuilles servent a fabriquer des nattes, a relier
des colis [31].
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Figure 1-13 : Les fibres Doum, (a) Plante, (b) La tige, (c) Application traditionnelle.

1.3 Traitement des fibres

En raison de la grande sensibilité des fibres naturelles a I'humidité, son absorption
entraine une réduction importante des propriétés mécaniques et une délamination. Cette
réduction peut étre due a une mauvaise liaison interfaciale entre la matrice et les fibres. Les
fibres naturelles sont de nature polaires et hydrophiles contrairement aux matrices qui sont
hydrophobes, cela crée des conditions actives (c'est-a-dire l'accessibilité a I'nydroxyle (OH) et
a l'acide carboxylique groupes acides) pour I'absorption de l'eau. Il est donc nécessaire de
modifier la surface des fibres pour les rendre plus hydrophobes et plus compatibles avec les
matrices de résine par des traitements physiques et chimiques.

1.3.1 Traitements physiques

La modification physique des fibres naturelles améliore I'adhérence mécanique entre la
fibre et la matrice en améliorant l'interface sans modifier leurs propriétés chimiques. Des
recherches approfondies ont été menées pour comprendre l'influence des traitements physiques
sur les fibres naturelles. Les méthodes de traitement physique comprennent : I’explosion par la
vapeur, le traitement par le plasma, la décharge corona, le traitement thermique, le laser, les
rayons gamma et les ultraviolets. Toutes ces techniques modifient la surface structurale des
fibres en provoquant la séparation des fibrilles et leur réorganisation de tel sorte qu’elles soient
déposées dans une direction uniforme a I’intérieur de la matrice, modifiant ainsi les propriétés
structurelles de la surface fibrillaire. Ces traitements sont généralement utilisés en combinaison

avec d’autres traitements de bases que ¢a soit des traitements chimiques ou biologiques [21].
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1.3.2 Traitements chimiques

Les méthodes chimiques, tout comme les méthodes physiques, sont diverses (traitement
alcalin, silane, acétylation, benzylation...etc.). Les modifications chimiques des fibres
naturelles améliorent 1’adhésion entre la matrice et les fibres grace a des réactions chimiques.
Leurs actions consistent soit a reduire les liaisons hydrogene a l'intérieur de la structure
complexe de la fibre, soit a faire réagir les nombreux groupes hydroxyles présent sur la surface

de la fibre avec d’autres groupes actifs du réactif.

1.3.2.1 Traitement alcalin

Le traitement alcalin, aussi appelée mercerisation, est l'une des méthodes les plus
simples, économiques et efficaces pour ameéliorer les propriétés d'adhésion des fibres naturelles
a la matrice. Dans cette méthode, la structure moléculaire cellulosique des fibres naturelles est
modifiée a l'aide d'’hydroxyde de sodium (NaOH) qui favorise l'ionisation des groupes
hydroxyles a I'alkoxyde :

Fibre -- OH + NaOH — Fibre -- O -- Na +H20

Le traitement alcalin provoque la fibrillation et la fragmentation des fibres ce qui
augmente leur surface effective et réduit leur diamétre. Ceci offre par ailleurs une meilleure
mouillabilité et un nombre de sites réactionnels plus important. Ainsi, une augmentation de la
rugosité de la surface est observée du fait de la quantité plus importante de cellulose exposée a
la surface des fibres, ce qui donne un meilleur verrouillage mécanique. La mercerisation permet
d'éliminer une certaine quantité de lignine, de cire et d'huiles couvrant la surface externe de la
paroi cellulaire des fibres, ce qui mene a une augmentation de leur indice de cristallinité. Ceci
induit par la suite une augmentation des propriétés mécaniques du matériau composite et ralentit

la vitesse de prise d’eau [7, 13].

1.3.2.2 Traitement par le silane

Le silane est un composé chimique de formule chimique SiH4 utilisé comme agent de
couplage pour modifier l'interface fibre/matrice et augmenter la force interfaciale, ce qui
stabilise le matériau composite. Les agents de couplage a base de silane peuvent réduire le
nombre de groupes hydroxyles de la cellulose dans l'interface fibre/matrice. En présence
d'humidité, le groupe alkoxy hydrolysable conduit a la formation de silanol qui réagit alors avec
le groupe hydroxyle de la fibre, formant des liaisons covalentes stables avec la paroi cellulaire
chimisorbées a la surface de la fibre. Par conséquent, les chaines d'hydrocarbures fournies par
I'application de silane limitent le gonflement de la fibre en créant un réseau réticulé da a la

liaison covalente entre la matrice et la fibre.
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Il ressort que les matériaux composites a base de fibres traitées aux silanes possedent
des propriétés mecaniques supérieures a celles obtenues avec des fibres non modifiées. Une

augmentation de la résistance a la traction et du module de Young est donc observée [7].

1.3.2.3 Traitement d’acétylation

L'acetylation décrit une réaction introduisant un groupe fonctionnel acétyle (CH3COO-
) dans un composeé organique. L'acétylation des fibres naturelles est une méthode d'estérification
bien connue qui provoque la plastification des fibres cellulosiques. La réaction implique la
génération d'acide acetique (CH3COOH) comme sous-produit qui doit étre éliminé de la matiére
lignocellulosique avant l'utilisation de la fibre. La modification chimique avec l'anhydride
acétique (CHs-C(=0)-O-C(=0)-CHz) substitue les groupes hydroxyle du polymére de la paroi
cellulaire par des groupes acétyle, modifiant les propriétés de ces polyméres de maniere a ce
qu'ils deviennent hydrophobes. L'acétylation peut réduire la nature hygroscopique des fibres
naturelles et augmente leur stabilité dimensionnelle. Elle permet aussi I'élimination des
constituants non cristallins des fibres, la production d'une surface de fibre lisse et I'amélioration

de l'efficacité du transfert des contraintes [32].

1.3.2.4 Traitement de benzoylation

La benzoylation est une transformation importante dans la synthése organique. Le
chlorure de benzoyle comprend du benzoyle (CsHsC=0), il est utilisé dans le traitement des
fibres pour diminuer leur nature hydrophile, améliorer leur adhérence interfaciale et leur
stabilité thermique ainsi que l'interaction avec la matrice hydrophobe. Dans une premiere étape
de prétraitement, la lignine, les cires et I'huile de couverture sont extraites et les groupes OH
réactifs sont exposés a la surface des fibres. Elles sont ensuite traitées avec du chlorure de
benzoyle, ou les groupes OH des fibres sont remplacés par des groupes benzoyle. La
benzoylation de la fibre améliore I'adhésion fibre/matrice, ce qui augmente considérablement
la résistance du composite, diminue son absorption d'eau et ameliore sa stabilité thermique [7,
32].

1.3.2.5 Traitement isocyanate

L’isocyanate est un composé contenant le groupe fonctionnel isocyanate -N=C=0, qui
est trés sensible a la réaction avec les groupes hydroxyles des fibres. Le traitement a
I'isocyanate augmente les propriétés de liaison entre les fibres et la matrice en fournissant des
liaisons covalentes fortes entre elles. 1l augmente également les propriétés de résistance a

I'humidité. De plus, I’hydrophobie des fibres traitées est nettement augmentée [7].
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1.4 Procédes de mise en ceuvre des matériaux composites

Les matériaux composites ont intéresse de plus en plus les scientifiques et les ingénieures
pour leurs potentiels de transformation et pour la latitude de conception qu’ils offrent. L’étude
des phénomenes contrdlant la combinaison des renforts et de la matrice a donner naissance a
de nombreuse techniques et procédés de mise en ceuvre. Ces derniers sont généralement
conditionnés par deux types de contraintes : des contraintes de codt liées au nombre de pieces
a réaliser et des contraintes techniques qui peuvent dépendre des propriétés mécaniques, de
I’aspect de surface, de la finition, etc.

Les procédés de mise en ceuvre des composites a fibres naturelles sont en genéral
analogues a ceux utilisés pour les matériaux composites. Les fibres naturelles sont mélangées
aux matrices thermoplastiques ou thermodurcissables par diverses techniques : moulage par

injection, par infusion, extrusion, etc.

.41 Moulage au contact

Procédé manuel pour la réalisation de pieces a partir de résines thermodurcissables, a
température ambiante et sans pression. Cette technique consiste a déposer les fibres seches a la
surface d’un moule ou les couches successives de fibres sont ajoutées jusqu’a I’obtention de
I’épaisseur finale, elles sont ensuite recouvertes avec la résine liquide. L’ imprégnation est
achevée a I’aide de rouleaux, de brosses et de pinceaux avant la polymérisation de la résine.

Aprés durcissement, la piéce est démoulée et les surplus sont éliminés par roulage [5].

renfort Ebulleur
Résine

\ Résine + renfort
- — < Gelcoat

Moule

Figure 1-14 : Procédé de moulage au contact.

1.4.2 Moulage sous vide
Cette technique est similaire au moulage au contact sauf que 1’opération est réalisée sous
vide, elle s'effectue entre un moule et un contre-moule rigide, semi-rigide ou souple suivant la

technologie de mis en ceuvre. Le renfort (mat, tissu, préforme) est placé a l'intérieur du moule

45|Page



Chapitre 1 : Composites a fibres naturelles

puis la résine catalysée est versée sur le renfort. On utilise la pression qui s'exerce sur le moule
lors de la mise sous vide pour répartir la reésine et imprégner le renfort. La résine peut également

étre injectée par l'aspiration consécutive au vide [8].

1.4.3 Moulage par pultrusion

Ce procéde de fabrication continu permet de produire des profilés de diverses sections
obtenues a partir de renforts continus. La pultrusion combine sur une méme ligne plusieurs
procédés comme la mise en place des semi-produits de renfort, leur imprégnation par la résine,
la polymérisation, la consolidation et la solidification. La pultrusion débute avec les matiéres
premiéres a une extrémité de la ligne et se termine par un produit fini tiré par une machine de
traction. Plusieurs types de renforts sont rassemblés avant leur passage dans un bain contenant
la résine liquide. Le matériau est ensuite tiré a travers une filiére chauffée. Cette derniére permet
l'imprégnation des renforts et donne la forme finale au composite. L imprégnation peut se faire
aussi par une injection de resine en début de filiere. Le profil de température et la vitesse de la

ligne sont contrélés pour permettre une polymérisation optimale [5].

1.4.4 Moulage par injection

Ce procéde consiste a verser le matériau (sous forme de granulés) dans une vis qui est
chauffée. La rotation de la vis alliée a la température va ramollir les granulés, qui se
transforment en matiére plastique fondue. Le mélange de résine et de fibres est ensuite injecté
sous pression dans un moule fermé. Cette étape de la mise en ceuvre réduit la longueur moyenne

des fibres [5].

Round jet

Cutting machine

P Mold

Resin 1 Fiber Resin 2

Figure 1-15 : Procédé de moulage par injection..
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1.4.5 Moulage par injection de résine RTM

Le principe du moulage par injection de résine liqguide RTM (Resin Transfert Molding)
est I’injection sous vide d’une résine dans I’entrefer d’un moule rigide ou est placé le renfort.
L’outillage comprend un moule, un contre moule et une pompe a vide utilisée pour aspirer la
résine a travers le renfort jusqu'au remplissage complet de I'empreinte. Le vide est également
nécessaire en périphérie pour la fermeture. Apres durcissement de la résine, le moule est ouvert

et la piece démouleée [33].

Initiator Resin
Figure 1-16 : Procédé RTM.

1.4.6 Moulage par infusion

Le principe de I’infusion est le parcours majoritairement transversal de la résine a travers
le renfort. Elle se démarque des autres méthodes d’injection par le fait qu’une dépression est
imposée aux évents (infusion). Elle ne nécessite ni 'utilisation d’un contre-moule ni d’une
étuve, ce qui diminue les coits d’investissement. Seul un demi moule est utilisé, un sac a vide
sert de contre moule et est reliée a un ou plusieurs pots de résine par des canaux d’alimentation.
Une fois le vide créé, la résine liquide est aspirée et distribuée en surface sous le sac puis

s’infiltre lentement dans les renforts [33].
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Verre sec
Plaque pressée \Film de résine Membrane
Pompe - /' Saca vide
avide \ —

MO0 PN D000 0.9.9.9.9.9.9.9.9.9

Moule

Bande scellante Film de sortie
Membrane

Figure I-17 : Procédé de moulage par infusion.

1.4.7 Moulage par centrifugation
Ce procéde est utilisé pour des pieces de révolution creuse. Le renfort et la résine sont

déposés dans un moule ; la rotation de la piece a I’intérieur d’un four répartit ensuite le mélange
fibre/résine sur la surface interne du moule. De grandes pieces de plusieurs métres parfaitement

étanches ainsi que des cuves coniques peuvent étre produites [5].
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1.1 Historique

Selon de nombreuses études antécédentes, il s’est avéré que les fibres naturelles
présentent une bonne alternative aux fibres synthétiques incorporées dans les matériaux
composites. Depuis de nombreuses années, pour des raisons économiques et
environnementales, l'utilisation des renforts fibreux en général suscite un intérét croissant.
Cependant, I'utilisation des fibres naturelles présente un inconvénient majeur da a leur nature
hydrophile, par conséquent, le vieillissement des matériaux composites peut avoir lieu a cause
de la diffusion des molécules d'eau entrainant un effet de gonflement. De plus, I'adhérence entre
les fibres naturelles et la matrice est insuffisante [29].

L’usage des fibres naturelles comme renfort de polymére n’est pas une idée nouvelle.
En 1912, George Ellison développe le Tufnol, un composite réalisé par imprégnation de fibres
de coton dans la Bakélite (résine phénolique) pour réaliser des isolants électriques. En 1937,
De Bruyne remplace les fibres de coton par celles de lin dans le but d’¢élaborer des composites
destinés aux applications aéronautiques. Le matériau développé, nommé Gordon aérolite, a été
utilisé pour la fabrication d’un longeron d’aile (09 m de longueur) et d’éléments de fuselage
d’avion, ayant la forme d’un pré-imprégné unidirectionnel lin/phénolique. La mise en ceuvre
s’effectue en imposant un cycle de température sous pression. Auparavant, les performances
mécaniques spécifiques (rapport entre la résistance (ou de la rigidité) et la masse) ont été
supeérieures a celles des autres matériaux disponibles.

En 2012, les marchés des secteurs du transport et du batiment sont particuliérement
intéressés par ces nouveaux matériaux. Pour cela 352 k tonne de CRFN ont été produits, sachant
qu’a I’horizon de I’an 2020, cette quantité devrait & minima tripler pour atteindre entre 600 et

1000 k tonne [11].

1.2 Incorporation des fibres Alfa dans les matériaux composites

Plusieurs études ont été portées sur les fibres Alfa qui sont en abondance dans la région
méditerranéenne. Cette plante joue un réle essentiel dans la protection de cette région contre la
désertification et I'empiétement du désert.

Fatima Ezzahra El-Abbassi et al. ont étudié les compositions morphologiques et
chimiques ainsi que les propriétés mécaniques des fibres Alfa. D’autre part, une étude
comparative aux fibres d'autres plantes a été menée.

Plusieurs travaux de recherche universitaire ont été étudiés dans le cadre des fibres Alfa

employées comme renforts pour des matrices thermodurcissables et thermoplastiques. Compte
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tenu de ce qui précede, ces fibres sont de bons candidats pour un renforcement potentiel des
matrices polymériques dans les pays d'Afrique du Nord [20].

Pour assurer une croissance optimale, la plante Stipa Tenacissima a besoin d'un sol a
forte teneur en calcaire (30 a 40%) et a faible teneur en gypse (~2%). Cependant, cette plante
ne s'adapte pas bien aux sols dont la teneur en argile est comprise entre 12 et 20 %. De plus, la
plante Alfa présente plusieurs adaptations morpho-physiologiques qui lui permettent de résister
aux environnements extrémes, en particulier a I'écosysteme méditerranéen dur [20].

Ainsi, I'Alfa existe dans les régions ou les précipitations sont faibles et irréguliéres (200
et 400 mm de pluie par an), ou la température est élevée (environ 40 °C) et ou I'ensoleillement
est éleve.

La feuille d'Alfa se présente sous la forme d'un ruban circulaire lisse, brillant et solide.
Son diametre diminue progressivement du niveau le plus bas au niveau le plus haut, comme le
montre la Figure 11-1. Elle peut se replier le long de son axe long, dissimulant complétement la

surface rainurée. Ainsi, la feuille peut étre ouverte ou fermee longitudinalement en fonction de

I'numidité relative de I'atmospheére [20].

Figure 11-1 : Coupes transversales d'une fibre Alfa : (a) niveau le plus bas, (b) niveau médian
et (c) niveau supérieur.

Les propriétés mécaniques du paquet d'Alfa sont largement étudiées dans plusieurs
ouvrages. La plupart de ces contributions soulignent que ces propriétés peuvent étre affectées
par plusieurs facteurs tels que les conditions de croissance et de récolte, I'dge de la plante,
I'emplacement des fibres, I'nétérogénéité des feuilles et des fibres. Ces travaux montrent que les
fibres Alfa présentent un module de Young, une contrainte a la rupture, une déformation a la
rupture entre [18-58 GPa], [187-1327 MPa] et [1,4-5%], respectivement [20].

La majorité des fibres naturelles ont une température de dégradation basse. Par
conséquent, une température de traitement élevée ne peut donc pas étre utilisée sur ces fibres

au risque de les dégrader [20].
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Finalement, ils ont conclu que la Stipa Tenacissima joue un role important pour
I’équilibre des écosystémes semi-arides et est également liée aux activités humaines a long
terme. Récemment l'utilisation des fibres Alfa comme renforts dans les CMP suscite un intérét
croissant. Les proprietés mecaniques des fibres Alfa sont similaires a celles du jute et des fibres
de sisal. En consequence, les résultats obtenus aprés I'incorporation des fibres Alfa ont marqué
une ameélioration de la résistance mécanique des composites polymériques. De plus, d’autres
propriétés mécaniques et hydrothermiques de ces composites peuvent encore étre améliorées
en appliquant des traitements chimiques sur les fibres. Cependant, des mesures de précaution
doivent étre prises en considération, vu 1’effet néfaste de ces traitements sur le milieu
environnant. Par ailleurs, cet intérét économique induit par I'utilisation des fibres Alfa comme
renforts des composites pourrait sauver les steppes d'Alfa de la détérioration. En fait,
actuellement nous n’accordons pas une priorité sociale majeure a ces steppes et elles sont par
conséquent en train d'étre transformées en zones désertiques (surpaturage et non régénération)

Malheureusement, comme toutes les fibres non ligneuses, 1’inconvénient majeur de
I'utilisation des fibres Alfa dans les applications industrielles est d0 aux énormes variations de
leurs propriétés chimiques et physiques. Afin d’y remédier, de nouvelles pratiques agricoles et
des procédés d'extraction adaptés doivent étre développés [20].

Abdelhak Maghchiche et al. ont mené une étude sur I’extraction des fibres cellulosiques
d'Alfa destinées a étre employées dans différentes applications. Ce matériau est renouvelable,
biodégradable et tres écologique. En fait, sa culture ne nécessite qu'une trés petite quantité d'eau
sans faire appel aux insecticides et pesticides. Pour produire des fibres ultimes, il faut rechercher
une méthode d'extraction appropriée, ces fibres ont une longueur comprise entre 0,3 et 2,5 mm
et un diamétre compris entre 5 et 20 pm [2].

Dans leurs travaux, Bessadok et al. ont appliqué différents traitements chimiques de
surface sur la fibre d’Alfa. Ces derniers consistent en une acétylation, a l'aide de produits
chimiques tels que le styréne, I'acide acrylique et I'anhydride maléique. Une caractérisation par
spectroscopie infrarouge, de I'énergie de surface et de I'analyse microscopique de ces fibres a
¢té conduite afin d’analyser I’effet des traitements effectués. Une étude détaillée sur les
caractéristiques de sorption de 1'eau des fibres d’Alfa a été menée, montrant que les traitements
ont réduit I'absorption globale d'eau des fibres Alfa. En particulier, le traitement au styrene qui

permet d'augmenter de maniere significative la résistance a I'numidité de ces fibres [29].
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Figure 11-2 : Courbes de sorption d’eau pour les fibres traitées et non
traitees a 25°C [28].

Fatima Ezzahra El-Abbassi et al. ont aussi etudie I'effet du traitement alcalin et du
vieillissement a 1'eau sur plusieurs composites en polypropyléne renforcé par des fibres d’Alfa
courtes. A cet effet, différents composites avec des fibres non traitées et traitées ont été élaborés
par des procédés d'extrusion et de moulage par injection, ensuite, les produits obtenus ont été
soumis a un vieillissement a l'eau. Les résultats montrent que c’est bien le traitement alcalin qui
réduit I'absorption d'eau dans les composites étudiés pendant leur exposition a I'humidité.
Egalement, ce traitement améliore considérablement les propriétés de traction par rapport aux
matériaux non traités. En effet, ce traitement chimique simple et bon marché a amélioré le
module de Young et la résistance a la traction d'environ 23 et 16%, respectivement, pour le
composite avec 30% en poids par rapport au composite non traité. L'analyse des émissions
acoustiques a montré que le nombre de signaux provenant du décollement de la fibre/matrice
augmente avec la fibre traitée et diminue avec le vieillissement a lI'eau. Ces observations
confirment que le traitement alcalin entraine une forte liaison inter-faciale entre la fibre et la
matrice, tandis que le vieillissement a I'eau provoque des dommages importants a l'interface

fibre/matrice. D'autre part, la dégradation apres le vieillissement a 1’eau causée par 1'absorption
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d’humidité semble étre moins importante pour les matériaux traités que pour ceux non traités
[34].

11.3 Incorporation des fibres Doum dans les matériaux composites

Le choix du renfort est trés important, il doit avoir de bonnes propriétés mécaniques
intrinseques, doit étre compatible avec la matrice dont laquelle il va étre incorporé. Parmi les
renforts qui répondent a cette exigence, nous avons le Doum qui a fait 1’objet de nombreux
travaux de recherches.

Zahra et al. ont étudié I’incorporation d’une fibre de palmier Doum qui a été utilisée
comme renfort pour le mortier de placage. L'objectif de ce travail est d'étudier les propriétés du
mortier renforcé par des fibres ayant une longueur et une fraction massique variables.
Cependant, ces fibres naturelles ont été affectées par le milieu alcalin environnant qui est celui
du mortier, pour éviter ce probléeme un traitement alcalin des fibres avec une solution
d'’hydroxyde de sodium a 1 % de concentration a été utilisée pour réduire I'effet d'attaque
alcaline. Dans ce cadre, cing échantillons avec différentes teneurs en fibres (0,5 %, 1 %, 1,5 %,
2 % et 2,5 %) en poids et trois types de fibres (fibres en poudre, fibres mélangées et fibres
longues) ont été utilisés [24].

Une amélioration des propriétés a été constatée en incorporant un faible pourcentage de
fibres de palmier Doum dans le mortier de placage, avec une fraction de masse de 1 % pour la
poudre et le mélange traités, ainsi que 0,5 % pour les fibres longues traitées parce que leur
imprégnation devient difficile a une fraction massique élevee, en variant cette derniere au-dela
des valeurs citées précédemment, cela n’impactera pas les propriétés mécaniques du composite
[24].

Lors de cette étude, une amélioration de la résistance a la flexion a également été
remarquée pour une fraction massique en fibres égale a 1 % pour la poudre et le mélange ainsi
que 0,5 % pour les fibres longues. Cette amélioration est due au traitement alcalin qui €limine
les impuretés dans les fibres. En revanche, une amélioration de la résistance a la compression a
été constatée a une fraction de 2 % de fibres traitées de palmier Doum, elle augmente d'environ

4,41 %, 9,57 % et 1,26 % respectivement pour la poudre, le mélange et les fibres longues.
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Figure 11-3 : L’effet de I’incorporation des fibres en poudres
dans le mortier de placage sur la résistance a la flexion [24].
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Figure 11-4 : L effet de I’incorporation d’un mélange de fibres
dans le mortier de placage sur la résistance a la flexion [24].

— 4 _
%3.5
= 3
® 25
[~}
g 2
% s
- "
2
Al rnrr
0
0 0.5 1 15 2 2.5

Fiber ratio (%)
M INTlyear | LT1year

Figure 11-5 : L’effet de I’incorporation des fibres longue
dans le mortier de placage sur la résistance a la flexion [24].
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Seuls les échantillons contenant des fibres traitées présentent une meilleure résistance a
la flexion et a la compression. Ainsi, le traitement alcalin est un choix approprié pour éviter la
dégradation des fibres dans I'environnement alcalin.

Compte tenu de ce qui précede, nous pouvons conclure que l'ajout de fibres traitées de
palmier Doum dans les mortiers de placage n’est que bénéfique en terme d’amélioration de la
résistance a la flexion et a la compression par rapport aux fibres non traitées.

Dans une autre étude, un composite en polychlorure de vinyle (PVC) chargé de
particules de palmier Doum a été élaboré en utilisant des matériaux tres peu colteux. Ces
derniers conferent au matériau de base une Iégereté globale et de bonnes propriétés mécaniques,
il peut donc éventuellement étre destiné au domaine de la tuyauterie.

B. Dan-asabe et al. ont élaboré des échantillons en composites chargés de particules de
palmier Doum (feuilles) en moulage par compression. D’apres les résultats obtenus, ils ont
remarqué une évolution inversement proportionnelle de la densité du composite en fonction de
la fraction massique de la charge, contrairement au module d'élasticité. La résistance a la
traction a augmenté jusqu'a atteindre un seuil de 50 MPa, puis a diminué progressivement. Cette
valeur maximale a été attribuée a une composition déterminée a 8,62 et 30% de chargement en
particules de palmier Doum, PVC (matrice) et argile Kankara (charge) respectivement avec un
pourcentage correspondant d'absorption d'eau de 0,72%, un module d"Young de 2 GPa, une
résistance a la flexion de 84 MPa et une densité de 1,43 g/cm?[35].
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Figure 11-6 : Effet du module élastique et la contrainte maximale sur
le pourcentage en poids de renforts [34].
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Les résultats de la microscopie électronique a balayage (MEB) ont montré une
distribution assez uniforme des phases des constituants. La fluorescence des rayons X (FRX)
confirme bien le résultat obtenu par diffraction des rayons X (DRX) par laquelle, la présence
de minéraux de kaolinite, de quartz, de rutile et d'illite a été mise en évidence dans le kaolin
d'argile. Une comparaison avec les matériaux de tuyauterie conventionnels a montré que le
composite élaboré offre une économie de prix par métre de longueur de 86,6 % et de 35,9 %

par rapport a l'acier au carbone et au PVC.
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Figure 11-7 : Prix et poids par metre de longueur des matériaux de
tuyauterie [34].

F.Z. Arrakhiz et al. ont utilisé les fibres Doum en tant que renfort du composite en
polyéthyléne a basse densité (PEBD). Ils ont alors étudié I'effet de I'incorporation des fibres
dans la matrice polymérique en évaluant les propriétés thermiques et mécaniques des fibres
Doum ayant subi un traitement alcalin afin d’améliorer leur état de surface et donc améliorer
I'adhérence fibre/matrice [36].

Les résultats expérimentaux montrent qu’apres l'incorporation des fibres dans la matrice
en PEBD, une amélioration significative des propriétés mécaniques a été constatée.
L'augmentation de la teneur en fibres de 0 a 30 % en poids a entrainé une augmentation du
module de Young de 145 % a une charge en fibre de 30 % en poids par rapport au polymere
ainsi qu’une augmentation du module de flexion de 135 % et du module de torsion de 97 % a
une charge en fibre de 20 % en poids. Les fibres traitées présentent aussi des interactions plus
importantes avec la matrice polymérique, ce qui permet une bonne dispersion dans le composite

et une amélioration de sa rigidité [36].
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Figure 11-8 : Module de Young et module de flexion d’un composite PEBD/Doum traité de
0-30 %m [35].

Une analyse thermique a permis d’évaluer les propriétés thermiques, d’apres les
résultats obtenus, une Iégére diminution est remarquée avec l'augmentation du taux de charge
en fibre, ce dernier influe considérablement sur la cristallinité et la fusion des composites [36].

F. Zbidi et al. ont étudié l'influence du traitement alcalin a différentes concentrations en
NaOH de 1 N a 3 N ainsi que celle du traitement enzymatique sur la morphologie, les propriétés
mécaniques des fibres de palmier Doum, la compatibilité fibre/matrice ainsi que la résistance
mécanique du composite. Ensuite, la topographie de surface des fibres a été caractérisée par le
MEB, les images obtenues montrent que le traitement alcalin donne des fibres poreuses alors
que le traitement biologique donne des surfaces lisses. Les résultats confirment que les deux
traitements éliminent les impuretés résiduelles des fibres et influencent leurs propriétés. Les
essais de traction sur les fibres de palmier Doum révélent que les propriétés mécaniques des
fibres atteignent leur optimum pour une concentration de 1,5 N au-dela de laquelle elles se
dégradent progressivement jusqu'a leur minimum. Le traitement biologique des fibres des tiges
foliaires n'améliore pas les propriétés mécaniques, mais il donne le meilleur rapport de
résistance spécifique a la traction. Par conséquent, une fibre plus résistante avec une faible
densité est fournie. Cette étude a montré 1’intérét de la fibre de palmier Doum comme étant un
facteur attractif d’agent de renforcement pour la production de composites. Les composites en
question sont constitués de fibres de palmier Doum comme renfort de matrices en époxy. Les
propriétés de flexion dépendent de la concentration de la solution aqueuse. Ils ont remarqué
que les composites traités a la soude ont donné lieu a des propriétés de flexion supérieures a

celles des composites non traités [37].
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Tableau 11-1 : Propriétés de traction des fibres de Doum [37].

Module de Limite Allonaement Limite Module de
. traction  d’élasticité . o9 d’élasticité Young
Fibres ala rupture g e
moyen E moyenne moyen (%) spécifique spécifique
(GPa) (MPa) y (MPa/(g cm?))  (GPa/(g cm?))
Non 149.72
traitée 5.76 +1.35 13425 3.19 +0.38 118.82 4.57
Traitée a 168.04
1N 6.12 +1.23 +16.89 4.46 +0.94 130.26 4.74
Traitée a 212.82
15N 7.49 £1.24 +33.23 4.81 +0.55 164.97 5.80
Traitée a 183.16
25N 5.65 +1.70 13187 3.89 +0.85 141.98 4.31
Traitée a 100.55
3N 5.75 +2.52 11994 2.52 +0.39 76.17 4.35
Traitée
enzymati 5363079 yaooo 3304079 216.60 8.12
g-uement T

1.4 Incorporation des fibres de Diss dans les matériaux composites

Les fibres naturelles provenant du secteur forestier ou agricole sont considérées
aujourd’hui comme une alternative intéressante aux fibres classiques (amiante, verre, carbone
et aramide). A cet effet, des efforts considérables sont réalisés par les chercheurs afin de
développer des matériaux composites a fibres naturelles. Parmi les fibres utilisées nous avons
le Diss.

Dans une autre étude, Sellami et al. ont étudié 1’effet de différents traitements appliqués
aux fibres de Ampélodesmos Mauritanicus (Diss) sur leur cinétique d’absorption en eau
(Figure 11-9). Pour se faire, quatre types de traitement ont été effectués : traitement thermique
par ébullition des fibres avec lavage a 1’eau, traitement par ¢ébullition des fibres sans lavage,
traitement par séchage des fibres a 50°C sans ébullition et le traitement par I’huile de lin [38].

Les résultats indiquent que le traitement des fibres par ébullition ou par séchage n’a
aucun effet sur la diminution de la capacité d’absorption de 1’eau des fibres puisque ces
derniéres ont atteint 100% d’absorption apres 60 min d’immersion dans I’eau. Par contre, le
traitement des fibres avec I’huile de lin a réduit significativement le coefficient d’absorption
des fibres ; ce qui confirme, selon I’auteur, la capacité d'étanchéification de la fibre traitée a

I'huile [38].
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Figure 11-9 : Taux d’absorption en eau des fibres de Diss [37].

Enfin, F. Luzi et al. ont mené une recherche sur la revalorisation du Diss. Ces fibres sont
classées comme matériaux botaniques propices a l'extraction de nano-cristaux de cellulose
(NCC). Deux étapes de prétraitement différentes ont été effectuées pour extraire les NCC des
tiges d'/Amplodesmos Mauritanicus et la procédure d'hydrolyse acide suivante a permis
d'extraire/obtenir des NCC en suspension aqueuse. Les effets des deux différents
prétraitements, basés essentiellement sur des traitements chimiques ou enzymatiques ont été
étudiés en profondeur et les propriétés ont été comparées. La microscopie électronique a
balayage a émission de champ, I'analyse thermogravimétrique, la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier et la diffraction des rayons X ont été envisagées pour la caractérisation
de la matiere premiére, des tiges de Diss traitées chimiquement ou enzymatiquement et des
NCC extraits de la cellulose prétraitée a la fois chimiquement et enzymatiquement. L'étude
morphologique des fibres traitées a montré que les deux traitements ont contribué a la réduction
de lataille du diamétre des fibres et que, en combinaison avec le traitement acide, ils ont permis
d'extraire les NCC a I'échelle nanométrique. Les résultats des mesures de diffraction par rayons
X ont montré la présence, dans le cas de NCC extraits de fibres traitées enzymatiquement, de
pics supplémentaires bien définis, par rapport aux NCC extraits de fibres traitées chimiquement,
ceci est attribué a la formation de nouveaux domaines cristallins provenant de la dégradation
enzymatique de la cellulose I. Les NCC C ont une taille réduite par rapport aux NCC E, en
particulier les NCC C ont montré des valeurs moyennes de diamétre et de longueur inférieures
par rapport aux NCC E. Les résultats indiquent que l'utilisation du Diss, a savoir une matiere

premiére attrayante qui peut pousser sur des terres moins fertiles ou marginales, nécessitant une
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gestion modeste des parasites et des maladies, peut étre exploitée dans divers domaines ou des

produits a haute valeur ajoutée sont demandés [30].

1.5 Conclusion

Dans cette partie, les études réalisées par les chercheurs ont montré que 1’utilisation des
fibres naturelles comme agents de renforcement dans les matériaux composites est tres efficace
pour ameliorer leurs propriétés mecaniques. Ces composites s’aveérent trés peu coliteux et
possedent un poids global léger.

Le traitement des fibres est nécessaire en vue d’améliorer la durabilité des matériaux
composites obtenus. Parmi ces traitements, nous avons le traitement alcalin qui est trés efficace
pour modifier la surface de la fibre. Cela conduit a I’amélioration de 1’adhésion interfaciale
entre la fibre et la matrice. Les études ont montré que 1’ajout des fibres naturelles traitées aux
matériaux composites améliore les propriétés mécaniques de celui-ci plus que les fibres non
traitées.

L’incorporation de ces fibres naturelles a une matrice peut étre limitée. Les propriétés des
composites renforcées par ces fibres augmente avec le taux des fibres jusqu’a une certaine
valeur au-dela de laquelle elles diminuent.

Finalement, nous remarquons que les fibres Alfa sont généralement incorporées aux
matrices polymériques, tandis que les fibres de Doum et de Diss sont plus souvent utilisées

comme renforts dans les matrices cimentaires.
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I11.1 Introduction

L’objectif de cette étude est la caractérisation mécanique, optique et par ultrasons d’un
nouveau matériau composite a base d’époxyde renforcé par des fibres courtes d’Alfa. Ce
biocomposite aura une proportion de 20% massique en renfort. Dans ce travail, I’élaboration
du composite a été effectuée au sein du laboratoire des sciences et génie des matériaux
LSGM/USTHB et au sein de ’atelier de structure et composite de la compagnie aérienne Air
Algérie par le procédé RTM [39].

Dans un premier temps, nous allons présenter les matériaux utilisés dans notre étude (la
matrice, le durcisseur et les fibres Alfa) et les protocoles de prétraitement et de traitement
effectués.

Ensuite, nous allons présenter la méthode d’élaboration du matériau composite et les

méthodes de caractérisation qui ont été utilisés.

111.2 Matériaux utilisés

111.2.1 La matrice

La matrice utilisée lors de cette étude est une résine thermodurcissable d’époxyde de la
marque commerciale EPOCAST 50-A1, fabriquée par la compagnie HUNTSMAN (Huntsman
Advanced Materials Americas Inc, Los Angeles, CA, Etats-Unis). Cette résine est destinée a la
stratification due a sa bonne mouillabilité des renforts. Les principales caractéristiques de la

résine sont regroupées dans le tableau 111-1 [39].

Tableau I11-1 : les propriétés de la résine époxy utilisee [39].

Unité Valeur
Densité (g/cm®) 2
Coefficient de dilatation (K1) 35
thermique
Résistance en (MPa) 140
compression
Module d’élasticité en (M Pa) 11000-11500
compression
Résistance en flexion (MPa) 110
Retrait lineaire (%) 0.05
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L’appellation « résines époxydes » peut étre attribué a la résine de base ou aux produits
finaux durcis avec différentes familles de durcisseurs.

D’autres part, les différentes familles disponibles commercialement permettent d’ajuster
les conditions de mise en ceuvre (durée de vie du mélange et cycle du moulage).

Afin d’accélérer la polymérisation de la résine (monomeres époxydes), un produit
additif de réticulation est nécessaire pour la faire durcir. En effet, I’époxy se présente sous forme
de deux composants A et B : Résine (A) et Durcisseur (B). Le durcisseur utilisé est de référence
HARDENER 946 [39].

Figure I11-1 : Résine (EPOCAST 50-Al) et
durcisseur (HARDENER 946) [38].

111.2.2 Les fibres Alfa

Le renfort utilisé dans notre recherche pour la fabrication du matériau composite est « les
fibres courtes d’Alfa ». Ces fibres sont des treés répandues sur le plateau méditerranéen. Elles
poussent sur des milliers d’hectares en Algérie. Dans notre cas, les fibres ont été récoltées dans

la wilaya de Djelfa [39].

Figure 111-2 : Preparation des fibres, (a) Découpage des
tiges (~ 300 mm), (b) Broyage.
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I11.3 Préparation des fibres et traitements chimiques

N\ N\

Préparation des fibres Prétraitement Traitement alcalin
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Figure 111-3 : Organigramme du traitement des fibres.

- Tout d’abord, 5 kg de fibres Alfa ont été découpées en petit morceau de 0,5a 1 cm.
Pour faciliter le broyage des fibres, elles ont été séchées pendants 2 h a 105 C.

- Apres cela, un broyage des fibres a été effectué jusqu’a ce qu’elles deviennent tres
courtes (longueur demandée <160 pm) et cela grace au moulin a café.

- Vu que la plante Alfa est constituée d’hémicellulose et de pectine, le probléme
d’adhérence avec la matrice se pose. Aussi, pour qu’elle adhére mieux, un traitement de
la fibre s’est avéré nécessaire.

- Letraitement choisi est le traitement alcalin a base de 4% de NaOH. Pour cela, les fibres
ont été immergée dans 1’cau saline (35 g/l) a une température de 60°C pendant 24 h.

- Les fibres ont par la suite été lavée avec de 1’eau distillée et mise ensuite dans une
solution a 4 % de NaOH a température ambiante pendant 24 h.

- Les fibres sont encore une fois lavée plusieurs fois avec de ’eau distillée.

- Finalement, elles sont séchées dans une étuve pendant 12 h a une température de 105°C.
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111.4 Conception et realisation du moule
Pour la réalisation des éprouvettes biocomposites, un moule et un contre moule ont été
congus et ajustés avec précision en alliage d’aluminium (voir Figure 111-4). Le moule réalisé
permet d’obtenir un bon état de surface et des cycles courts et ce, avec des formes et dimensions

des éprouvettes spécifiques aux essais mécaniques.

H H 'A 1 ' H . e - - . V' d .
Orifice d'évacuation de I'air  Qrifice d’injection de la résine

Demi-moule supérieur

Ruban d'étanchéité
Fibres d'Alfa

Resin Transfer Molding
Procédé de moulage RTM

Demi-moule inférieur

Figure I11-4 : Moule d’élaboration [38].

I11.5 Mise en ceuvre des plaques composites a fibres naturelles

Plusieurs méthodes de moulage liquide des thermodurcissables sont basées sur ’injection
de la résine a I’intérieur d’un moule. Les éprouvettes en composite époxy/Alfa ont été élaborés
par le procédé de moulage a basse pression RTM (Resin Transfer Molding). L’ imprégnation
des fibres durant I’injection peut étre aidée par la mise sous vide du moule. Cela a nécessité la
mise en place d’un certain nombre d’équipements pour son élaboration. La Figure 111-5 montre

les différents éléments constituant le dispositif de mise en ceuvre par RTM.
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Filtre a air

Pompe Moule
a vide

Réservoir
de résine

Compresseur

Alimentation électrique
Figure I11-5 : Schéma du dispositif RTM.

Les étapes de réalisation des éprouvettes composites par le procédé RTM, ont été

exécutés comme suit :
1ereétape : Etalage de 1’agent de démoulage (huile) sur toute I’empreinte du moule.
Zemeétape : Répartition des fibres Alfa sur toute la surface intérieure du moule.

eme, . . R
3 etape : Fermeture du moule et Serrage moyen de la partle superieure sur la partle inférieure

du moule a I’aide des goujons de serrage.

eme . . . ) . . .
4~ étape : Connexion des trois conduites, compresseur/réservoir, réservoir/moule,

moule/pompe a vide puis on place le témoin de remplissage.
SEmeétape : Réglage de la pression a 6 bar.
6 étape : Préparation du mélange.
eme , . , . , , - .
7 etape : Remplissage du réservoir avec le mélange résine-durcisseur.
g™ étape : Activation de la pompe a vide pendant 4 minutes.
9 étape : Fermeture du robinet communiquant moule/pompe a vide.

éme , . . , . . 5 . . ,
10 étape : Injection du mélange résine-durcisseur dans 1’empreinte sur les fibres jusqu’au

remplissage total (trou d’évent) en enclenchant le dispositif de compression.
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11°™ étape : Débranchement du céable d’alimentation de résistance électrique apres 15min de
I’injection

12éme étape : Ouverture du moule et démoulage de la plaque aprés polymérisation.

Remarque : le circuit d’injection doit étre nettoyé aprés chaque opération d’injection a ’aide
d’un diluant et sous compression d’air, car si la résine reste sur le matériel, le circuit d’injection

va étre endommage.

111.6 Découpage et préparation des échantillons

Avant D’analyse microstructurale, les échantillons sont préparés en utilisant des
techniques métallographiques classiques (découpage puis polissage).

En premier lieu, les plaques composites sont découpées selon les normes des essais
mécaniques par une scie automatique (x, y) de marque AbrasiMatic 300 présentée dans la figure
11-6.

Remarque : I’utilisation de lubrifiants est nécessaire pour réduire I’effet thermique du

découpage.

4
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=

Figure 111-6 : (a) Scie automatique AbrasiMatic 300, (b) Eprouvettes de flexion, (c)
Eprouvettes de traction.

En second lieu, nous avons procédé a un traitement de polissage mécanique qui consiste
a rendre les surfaces des échantillons planes, brillantes et sans aucune rayure. Cette opération

s’effectue en deux étapes principales dans les conditions métallographiques standard. La
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premiére étape consiste a polir grossierement la surface sur des papiers émeris en rotation, a
pouvoirs abrasifs décroissants en présence d’eau. La densité granulométrique des papiers
utilisés est de 400, 600, 800, 1000, 1200. La seconde étape consiste a finir le polissage en
appliquant la piéce sur des feutres en rotation imbibés d’une suspension d’alumine dont les

particules ont une taille de I’ordre de 0,3 a 1 pm.

I11.7 Caractérisation mécanique

I11.7.1 Essai de traction

Les grandeurs normalisées, comme la contrainte a rupture, la contrainte maximale, la
limite d'élasticité, etc. peuvent étre mesurées par des essais de traction directs et indirects. La
maniére la plus précise, la plus fondamentale et la plus simple reste I'application directe de la
contrainte de traction uniaxiale [40]. Nous donnons ici tout d'abord la description générale d'une
machine de traction, puis des éléments concernant les éprouvettes, les mesures de déformation
et de charge appliquée [41].

Une machine de traction est constituée d'un bati portant une traverse mobile.
L'éprouvette de traction, vissée ou enserrée entre des mors, selon sa géométrie, est amarrée a sa
partie inférieure a la base de la machine et a sa partie supérieure a la traverse mobile (dans le
cas d'une machine mécanique) ou au Vérin de traction (dans le cas d'une machine hydraulique).
Le déplacement de la traverse vers le haut réalise la traction. Une machine de traction comporte
une cellule de charge, qui permet de mesurer I'effort appliqué a I'éprouvette et le déplacement
de I'éprouvette peut étre suivi de diverses facons. Les dispositifs expérimentaux sont
généralement asservis et peuvent étre pilotés a vitesse de montée en charge, a charge constante,
a vitesse de déformation constante, etc. selon ce qui peut étre proposeé par le systéme de pilotage
[41].

La machine de traction utilisée est la MTS E45, elle est munie d'une cellule de charge
de 10 KN. Lors de I'essai de traction, un extensométre a couteaux mesure l'allongement des
trois échantillons. L'acquisition des données est réalisée par un logiciel de MTS TestSuite TW.

La Figure 111-7 présente la machine d'essai.
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Eprouvette

Extensometre

Figure 111-7 : Machine de traction MTS.

Les dimensions et la géométrie des éprouvettes découpées vont été évaluées selon la
norme ISO 3167. Les dimensions caractéristiques sont données dans la Figure I11-8.

,Iw 4 *0,50

Figure 111-8 : Dimension de I'éprouvette de traction.

Les propriétés mécaniques que 1’on peut tirer de cet essai sont déterminés par les lois
suivantes :

c=Ex¢g o=F/ e=AL/L
Avec : ¢ : déformation

AL : ’allongement (mm)

L : longueur initiale de 1’éprouvette (mm)

F et S sont respectivement la charge et la section de 1’éprouvette.
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111.7.2 Essai de flexion

Le type d’essai le plus employé pour déterminer les caractéristiques mécaniques et le
comportement des matériaux composites est en fait la flexion. Ce choix correspond souvent aux
sollicitations auxquelles sont soumises les pieces reelles, mais offre surtout 1’avantage de
diminuer considérablement les difficultés de réalisation de 1’essai par 1’utilisation d’éprouvettes
simples sans avoir la difficulté du collage des étalons ni le probléme rencontré lors du serrage
des mors dans le cas des essais de traction. De plus, selon que I’opérateur travaillera en flexion
3 points ou 4 points et, suivant la distance entre appuis, il pourra privilégier un mode de rupture
en traction-compression ou en cisaillement.

L’essai de flexion est un test mécanique qui fait partiec de la famille des essais
indépendants du temps comme le choc et la dureté. Il consiste a poser 1’éprouvette sur deux
appuis et lui appliquer une force a vitesse constante perpendiculairement a sa surface [10].

La plupart des machines de flexion sont aujourd’hui dites universelles (traction, flexion,
compression, fluage...), il suffit juste de changer les mors de la machine pour effectuer le test
voulu.

e Mise en place des éprouvettes

Les éprouvettes sont placées sur un disque équipant la machine d’essais de flexion 3 point
INSTRON SATEC UTM (Figure 111-9). La distance entre appuis est choisie selon la norme EN
ISO 14125. Tous les essais sont réalisés dans les mémes conditions : nombre d’éprouvette

(quatre), température d’essai (ambiante), vitesse (2 mm/min).

Charge )
Eprouvette
Supports
Distance
entre
appuis

Figure 111-9 : Mise en place des éprouvettes pour I’essai de flexion 3 points.
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L’étude se fait suivant la norme EN 1SO 14125. Les dimensions des éprouvettes sont

indiquées dans la figure suivante :

10
10

Figure 111-10 : Dimension de I'éprouvette de flexion.

Les propriétés mécaniques (la contrainte a la rupture et le module de flexion) sont

déterminées par les formules suivantes :

_ 3FL _ L3AF
" 2bh? I~ abnzay

Of

Ou:

F : la force (N),

L : la longueur entre appuis (mm),

b et h sont respectivement la largeur et 1’épaisseur de 1’éprouvette (mm),
ot la contrainte a la rupture (MPa),

Es : le module de flexion (GPa).

111.7.3 Caractérisation mécanique par ultrasons

Le contréle non destructif par ultrasons, également connu sous le hom de CND par
ultrasons, est une méthode de caractérisation de I'épaisseur ou de la structure interne d'une piece
d'essai par I'utilisation d'ondes sonores a haute fréquence. Les fréquences, ou hauteurs de son,
utilisées pour les tests par ultrasons sont plusieurs fois supérieures a la limite de l'audition
humaine, le plus souvent dans la gamme de 500 KHz a 20 MHz.

Dans les applications industrielles, le test par ultrasons est largement utilisé sur les
métaux, les plastiques, les composites et les céramiques. Les seuls matériaux d'ingénierie
courants qui ne se prétent pas aux tests par ultrasons avec des équipements conventionnels sont
les produits en bois et en papier. La technologie des ultrasons est également largement utilisée

dans le domaine biomédical pour I'imagerie diagnostique et la recherche médicale [42].
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Echol Echo2

Signal émis .
Echo de surface

Epaisseur : Ep Echo de fond

Echa ntié

Figure 111-11 : Schéma du CND par ultrasons [42].

Dans les tests par ultrasons, un palpeur d'ultrasons connecté a une machine de diagnostic
est passé sur l'objet a inspecter. Le palpeur est généralement séparé de I'objet testé par un
coupleur (comme I'huile) ou par de I'eau, comme dans les tests d'immersion.

Il existe deux méthodes pour recevoir la forme d'onde ultrasonore, la réflexion et
I'atténuation.

En mode réflexion (ou écho d'impulsion), le palpeur effectue a la fois I'envoi et la
réception des ondes émises, le " signal " étant renvoyeé a l'appareil. Les ultrasons réfléchis
proviennent d'une interface, telle que la paroi arriére de I'objet ou d'une imperfection de I'objet.
L'appareil de diagnostic affiche ces résultats sous la forme d'un signal dont I'amplitude
représente l'intensité de la réflexion et la distance, représentant le temps d'arrivée de la
réflexion.

En mode d'atténuation (ou de transmission), un émetteur envoie des ultrasons a travers
une surface, et un récepteur séparé détecte la quantité qui I'a atteint sur une autre surface apres
avoir traversé le milieu. Les imperfections ou autres conditions dans I'espace entre I'émetteur et
le récepteur réduisent la quantité de son transmis, révélant ainsi leur présence. L'utilisation du
coupleur augmente l'efficacité du processus en réduisant les pertes d'énergie des ondes

ultrasonores dues a la séparation entre les surfaces [42].
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e Détermination du module de Young
Les vitesses de propagation des ondes ultrasonores longitudinales (VL) et transversales
(VT), en m/s, sont liées aux caractéristiques du matériau par les relations suivantes :

= f&
VL= p(1+v)(1-2v)
_ E
VT = \’ 2p(1+v)

v : coefficient de poisson (sans dimension).

Avec E : module d’Young (Pa).

p : masse volumique (Kg/m3).

(a)

Visualisation des
signaux ultrasonore

/Oscilloscope
numérique

Générateur
"impulsion
électrique

Figure 111-12 : Mesure des propriétés mécaniques par ultrasons : (a) Equipement, (b) Mesure
par immersion () et par contact.
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I11.8 Caractérisation microstructural

111.8.1 Le microscope électronique a balayage (MEB)

La microscopie électronique a balayage (MEB) est une technique de microscopie
électronique basée sur le principe des interactions électrons-matiére, capable de produire des
images en haute résolution de la surface d’un échantillon. Elle permet de visualiser
d’éventuelles modifications a la surface des fibres, ainsi que d’évaluer la qualité de 1’adhésion
fibre/matrice au niveau de la zone de fracture des composites. Le principe du MEB consiste en
un faisceau d’électrons balayant la surface de 1’échantillon a analyser qui, en réponse, réémet
certaines particules qui sont analysées par différents détecteurs permettant ainsi de reconstruire
une image virtuelle de 1I’objet observé par MEB en trois dimensions de la surface [10].

Deux types d’électrons sont réémis et analysés :

- Les électrons rétrodiffusés : ils sont caractérisés a la sortic de 1’échantillon par une
énergie cinétique elevée, et une bonne sensibilité a la composition chimique.

- Les électrons secondaires : ils sont caractérisés a la sortie de 1’échantillon par une
faible énergie cinétique, et une information topographique de 1’échantillon.

Le microscope électronique a balayage (MEB) est essentiellement composé d'un canon
a électrons et d'une colonne électronique dont la fonction est de produire une sonde électronique
fine sur I'échantillon, d'une platine porte-objet permettant de déplacer I'échantillon dans les 3
directions et de détecteurs permettant de détecter et d'analyser les rayonnements émis par
I'échantillon [39].

Pour étudier la morphologie des fibres et celle de la surface des échantillons ainsi que
la compatibilité fibre/résine, un microscope électronique a balayage ZEISS Sigma 300 VP (Carl

Zeiss, Oberkochen, Allemagne) a été utilisé (Figure 111-13).

Remarque : sachant que les échantillons ne sont pas conducteurs, il faut donc appliquer
un traitement de métallisation avec un spray de carbone (Graphite Aerosol), ce revétement

facilite I’évacuation des charges électriques lors de 1’observation.
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olonne du
microscope
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Figure 111-13 : (a) Microscope MEB de type ZEISS Sigma 300 et (b) interaction électron
matiére.

111.8.2 Microscopie Optique (MO)

L’analyse microstructurale, 1’épaisseur du dépot, la porosité et le taux de renfort sont
déterminés a partir des clichés obtenus au niveau du Centre de Recherche en Technologies
Industrielles (CRTI) par deux microscopes optiques : Nikon ECLIPSE LV100ND (Figure Il1-
14 (a)) qui permet 1’observation des échantillons, avec un grandissement qui varie de x10 a
x1500. Ce microscope s’accompagne d’un appareil photo et d’un ordinateur permettant
I’acquisition et le traitement des images et un microscope stéréoscopique (Figure I11-14 (b))
Nikon modéle SMZ745.

Figure 111-14 : Microscopes optiques : (a) Nikon ECLIPSE LV100ND , (b) Nikon
SMZ745 .
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111.8.3 Analyse d’image
La fraction volumique des fibres, leur longueur ainsi que leur taux de porosité ont été

déterminés a l'aide du logiciel d'analyse d'images "ImageJ".

‘ Image) - o IEN
ﬂe Edit Image Process Analyze Plugins Window Help

5 o] s[o]~ 4]/ Al [0]@] Qo s]8]s] | |-
Color picker (0,0,0/0,0,0)

Figure 111-15 : Interface du logiciel ImagelJ.

La technique d'analyse d'image est basée sur la méthode du seuillage des couleurs pour
séparer les différents composants de I'échantillon et les pores. Le logiciel passe par I'étape du
seuillage pour transformer I'image couleur en mode binaire. Certaines étapes nécessitent des
corrections a l'aide du traitement d'image pour éliminer leurs défauts. Ces mesures ont été
effectuées sur des échantillons polis en utilisant le microscope optique Nikon SMZ745. Au
moins dix images de chaque échantillon ont été prises a différentes positions.
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IV.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous allons analyser les éprouvettes préparées et utilisées pour effectuer
les essais mécaniques et ce, a I’aide du logiciel d’analyse d’image Imagel. Par la suite, nous
allons interpréter les caractéristiques mecaniques résultant de ces essais (traction, flexion et
ultrasons), ainsi que les caractérisations morphologiques par les microscope optique et

électronique a balayage.

IVV.2 Analyse des éprouvettes par ImageJ
1VV.2.1 Calcul du taux des fibres

Nous avons utilisé le logiciel ImageJ pour calculer le taux des fibres comme illustré sur
la Figure IV-1.

~

Figure 1V-1 : Calcul du taux des fibres. (a) avant traitement, (b) seuillage, (c) aprés
traitement.

Le tableau ci-dessous montre les résultats obtenus.

Tableau IV-1 : Le taux des fibres Alfa.

Le taux des fibres moyen 26,76 %
L’écart type 10,79

Nous observons que le taux des fibres se rapproche de la valeur supposée. Cependant,
la distribution des fibres est hétérogene. Ce constat est appuyé par la valeur de 1’écart type.
Cette hétérogénéité peut étre expliquée par une mauvaise dispersion des fibres au cours

de 1’élaboration.
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IVV.2.2 Calcul du taux de porosité
Nous avons utilisé le logiciel ImageJ pour calculer le taux de porosité comme illustré

sur la Figure 1V-2.

Figure 1V-2 : Calcul de la porosité. (a) avant traitement, (b) seuillage, (c) aprés traitement.

Le tableau ci-dessous montre les résultats obtenus.

Tableau IV-2 : Le taux de porosité dans le composite.

Le taux de porosité moyen 6,06 %

L’écart type 3,6

Le taux de porosité trouvé peut étre considéré comme étant normal par rapport a la
méthode d’élaboration utilisée. Cependant, la présence de gros pores (1.2 mm) va fortement
influencer les caractéristiques mécaniques du composite. Néanmoins, ces pores peuvent étre

¢radiqués en manipulant les paramétres d’élaboration.

IVV.3 Caractérisation mécanique

IVV.3.1 Essai de traction
L'essai de traction nous permet d’étudier le comportement mécanique du matériau

composite. Les éprouvettes avant et aprés rupture sont présentées sur la Figure 1V-3.
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Figure 1V-3 : Eprouvettes de traction avant et apres rupture.

Les courbes contraintes-déformations enregistrées lors des essais apparaissent sur la

figure ci-dessous.

— TA1
—TA?2
109 |—1TA3

Contrainte (MPa)
[e>]

of——7 7T T 7 71 T T 1
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4 1,6 1.8

Déformation (%)

Figure 1V-4 : Courbes des essais de traction.
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D’apres cette figure, nous observons que les courbes qui correspondent aux trois
éprouvettes possedent la méme allure mais avec une variation des valeurs obtenues. Aussi, dans
la partie élastique de la courbe de traction nous constatons une variation de la pente. En nous
approchant de la zone de grande intensité de déformation, nous observons une petite plage ou
la déformation n’est plus linéaire et cela nous signifie I’entrée dans la zone de déformation
plastique. Au-dela de la contrainte maximale nous observons une chute brutale de la courbe due

a la rupture des éprouvettes de traction.

Tableau I1\V-3 : Propriétés mécaniques du composite en traction.

Module de Young mg;ir:;;?én;e Allongement a la
E (GPa) (MPa) max rupture A(%)
Eprouvette n°1 2,25 9,33 0,99
Eprouvette n°2 2,09 10,29 1,62
Eprouvette n°3 2,13 8,03 1,06
Valeur moyenne 2,16 9,22 1,22

Nous constatons aussi qu’il y a des variations dans l'allongement et la contrainte a la
rupture, ce qui explique la variation dans les caractéristiques mécaniques du matériau. Ceci peut
étre justifié par la distribution hétérogéne des contraintes dans chaque éprouvette lors de I’essai
de traction, et par la distribution aléatoire de la macroporosité.

Les résultats expérimentaux établis dans d’autres études montrent que l'ajout des fibres a la
matrice époxy renforce et augmente ses caractéristiqgues mécaniques. Alors que d'apres les
résultats trouves nous avons constaté une diminution de la résistance en traction de la matrice.
Ceci peut étre expliqué par :

- Une mauvaise adhérence entre les fibres Alfa et la matrice époxy, ce qui entraine un

arrachement des fibres au lieu d’une rupture.

- Un mauvais traitement chimique appliqué aux fibres et qui a pu les abimer.

- La présence de porosité dans le matériau composite (un trés grand nombre de pores a
été observé dans le matériau).

- La présence des vides dans la structure des fibres Alfa. Ces vides résultent du lumen
(vide) qui se trouve dans la structure des fibres naturelles (Behazin et al., 2017b). IlIs
peuvent engendrer des trous dans la structure du composite [43].

Néanmoins, les résultats obtenus peuvent étre compensés par le faible prix des fibres Alfa

qui est de 250 $/tonnes, soit 9 fois moins cher que les fibres de verre [44]. Ce composite peut
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donc étre adéquat dans les applications ou le prix de revient se doit d’étre bas avec de faibles
exigences sur le plan mécanique. 1l serait aussi intéressant de profiter de ses bonnes propriétés

d’isolation thermique, acoustique et €lectrique.

1VV.3.2 Essai de flexion

Un essai de flexion 3 points a été effectué afin de caractériser le comportement mécanique

du composite a matrice époxyde renforcés par des fibres courtes Alfa selon le sens longitudinal

de I’éprouvette.

;mqnuumluuuummum
8 T . 6
Ml

Figure 1V-5 : Eprouvettes de flexion avant et apres rupture.

La Figure I\V-6 présente les courbes du comportement mécanique du matériau composite.
Cette derniére décrit I’évolution de la contrainte appliquée en fonction de la fléche (c'est-a-dire
le déplacement vertical du centre de I’éprouvette). Cette évolution se déroule en une phase quasi
linéaire, caractérisée par une augmentation linéaire de la contrainte en fonction du déplacement
de flexion, jusqu’a une valeur maximale, vient alors une baisse soudaine de la contrainte qui
conduit a une rupture brutale de 1’éprouvette. Cette rupture est provoquée par la coalescence
des fissures menant directement a la ruine des éprouvettes.

Une variation de la pente des courbes de comportement relevées sur ce matériau est
observée. Ceci dénote une variation du module d’élasticité en flexion d’une éprouvette a une

autre. Ce constat est principalement di aux défauts d’élaborations de ce biocomposite
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(macroporosités principalement) et aussi a la réalisation des éprouvettes (erreurs dans leur

dimensionnement).

——FLA1
80 - ——]FLA2
——FLA3
T
£
c
=]
E:
@
=
o
=]
#
E
c
E
o -
Q
! T ! T ! T ! T ! T ! T ! T ‘IF !
0.0 05 1.0 1.5 20 25 30 15 4.0

Déplacement {mm}

Figure 1V-6 : Courbes des essais de flexion.

Les tests effectués sur les éprouvettes dans le sens longitudinal présentent le méme
comportement mécanique. Ces courbes montrent un comportement pratiquement linéaire et
élastique jusqu'a la rupture. Des signes de défaillance sont observés durant la monté en charge
qui peuvent étre attribués a la machine. Cependant, une légere variation du module de flexion
est constatée. Ceci peut étre justifier par une hétérogénéité dans 1’orientation des fibres dans le
composite.

Tableau I\V-4 : Propriétés mécaniques du composite en flexion.

Module de flexion Er (GPa) Contrainte maximale 6max

(MPa)
Eprouvette n°2 3,26 49,36
Eprouvette n°3 3,65 60,94
Eprouvette n°4 3,81 50,58
Valeur moyenne 357 53,63
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IVV.3.3 Caractérisation par ultrasons
Afin de confirmer les valeurs des caractéristiques mécaniques obtenues lors de 1’essai de
traction, une caractérisation par ultrasons a été effectuée. Pour se faire, nous avons opérer les

essais en mode réflexion grace a des palpeurs a ondes longitudinales.

Tableau IV-5 : Résultats de la caractérisation par ultrasons.

Vitesse (m/s) Module de Young (GPa)

Vi1 /OL 2520,03 E1 3,77
V22 /OL 2354,29 E2 3,29
Vs3/ OL 2377,34 Es 3,35
Valeur moyenne 2417,22 Valeur moyenne 3,47

Le tableau IV-5 montre qu’il y a une Iégére variation dans les modules de Young dans
les trois directions. Ceci est d0 a la répartition des fibres. En effet, le composite a été renforcé
par des fibres courtes, elles sont par conséquent orientée de maniére aléatoire. Il n’y a donc pas
de direction privilégié.

Les résultats du module de Young étaient de 2,16 et 3,47 GPa pour ’essai de traction et
par ultrasons respectivement. Il est donc 60 % plus élevé dans le cas des ultrasons par rapport
a la traction. Ceci peut étre expliqué par le fait que I’essai de traction subit entiérement les
défauts de 1’éprouvette, en particulier les macroporosités présentes. Cependant, dans la
caractérisation par ultrasons, nous pouvons nous exempter de cette contrainte. En effet, les
ultrasons peuvent détecter la présence de défauts dans 1’échantillon, cela permet de choisir des

zones saines qui sont par conséquent plus rigides.

Remarque : I’utilisation des ultrasons pour la détermination des caractéristiques
mécaniques des composites a fibres naturelles n’est pas totalement maitrisée car la distribution

des fibres complique la propagation des ondes.
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IVV.4 Observations au microscope optique
IV.4.1 Observation des éprouvettes

Le microscope optique nous permet d’observer en détail 1’état de surface des éprouvettes.
La Figure IV-7 nous permet de voir que la disposition des fibres ne suit pas un alignement

ordonné mais sont plutdt hétérogénes dans leur sens. Nous remarquons aussi la présence de

pores de différentes tailles.

Figure IV-7 : Eprouvette de flexion au MO.

1V.4.2 Observation des faciés de rupture en flexion
La Figure 1\V-8 présente une éprouvette du composite qui a subi une rupture en flexion.
Lors de cette rupture, nous observons des fibres qui sont totalement arrachées, des porosités sur

le facies de rupture et une rupture nette qui est donc fragile.

Figure 1V-8 : Faciés de rupture en flexion.
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L’arrachement des fibres est justifié par un manque d’adhérence entre la fibre Alfa et la
matrice époxy, le traitement qu’ont subi les fibres n’était donc pas assez rigoureux ou mérite
d’étre revu et optimisé. Un bon traitement des fibres aurait pour résultat une bonne adhérence
et provoquerait donc une rupture de la fibre et non son arrachement. Cette rupture va donc
refléter toute la résistance que possede le bio composite élaboré.

La présence de pores sur 1’éprouvette et plus spécifiquement sur le faciés de rupture
explique la variation des courbes de traction et de flexion. Ces pores ont des effets néfastes sur

les propriétés mécaniques et vont inéluctablement faire baisser la résistance du composite.

IV.5 Observations au MEB

IV.5.1 Observation des fibres Alfa

Dans cette partie, la morphologie de la surface extérieure des fibres Alfa non traitées a
été étudié a I’aide du MEB.

Les micrographies de surface extérieure des fibres Alfa non traitées sont illustrées sur
la Figure IV-9. On observe que ces fibres présentent une surface qui n'est pas lisse, disposée en
un motif en forme de nid d'abeille et complexe avec de nombreux pores et cavités indiquant que
les constituants & la surface sont des matériaux amorphes, principalement de 1’hémicellulose,

de la pectine, de la lignine, des cires et d’autres impuretés.

Figure 1VV-9 : Observations au MEB des fibres Alfa (a) grandissement 250x (b)
grandissement 1000x.

87|Page



Chapitre 4 : Résultats et discussions

IVV.5.2 Observation des facies de rupture en flexion

La Figure 1V-10 présente les micrographies de la surface de rupture prise par le MEB et
issue d'un échantillon ayant été soumis a un essai de flexion 3 points. Cette figure montre
certaines fibres propres sans aucune trace de la matrice sur leur surface, cela montre que
I'adhésion entre les fibres et la matrice n'est pas parfaite. On observe aussi la présence de cavités
et de pores dans le matériau composite. Une défibrillation des fibres est aussi observée (dans le
rectangle en rouge), celle-ci peut étre due au probléme d'arrachement des fibres & cause de la

mauvaise adhésion entre la matrice et les renforts.

Figure 1V-10 : Observations au MEB des facies de rupture en flexion.
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V.1 Introduction

Récemment, les progrés de la technologie informatique ont permis de calculer et
d'analyser les contraintes dans diverses structures d'ingénierie en utilisant la méthode des
¢léments finis (MEF). L’analyse par éléments finis (MEF) a été introduite pour la premiére fois
en 1956 par Turner et al. |l s'agit d'une méthode de calcul utilisée pour I'approximation de
problemes d'ingénierie complexes du monde réel dans certaines conditions limites. C'est un
processus essentiel qui est utilisé dans la conception et la modélisation de la matiére d'ingénierie
physique (solide, liquide ou gazeuse). La base de la MEF consiste en la décomposition du
domaine en un certain nombre de composants pour lesquels la solution approximative
méthodique est construite en utilisant des approches résiduelles pondérées. En outre, I'analyse
par éléments finis réduit le probléme en séparant le domaine en éléments et en partageant la
variable non identifiée en fonction des caractéristiques d'approximation présumées dans chaque
élément. Ces caractéristiques d'interpolation sont spécifiées en ce qui concerne les variables
classées a certains nceuds situés le long de la limite de 1'é¢1ément. La possibilité de discrétiser
le domaine inégal fait de cette approche un outil d'évaluation utile pour le probléme des limites
a valeur propre. L'analyse par élements finis est l'outil de calcul le plus fréquemment utilisé
pour le contréle et la modification des structures de conception dans des limites de conception
particuliéres. Elle consiste a diviser la structure en composants minuscules appelés "éléments"
pour l'analyse statique et dynamique de structures simples ou complexes sous diverses
contraintes de conception [45].

L'utilisation de la MEF comme outil pour traiter les questions de conception dans les
applications commerciales est plutot nouvelle. Au milieu des années 60, I'analyse était effectuée
a l'aide de programmes informatiques extrémement spécialisés, puis des programmes
commerciaux ont commencé a voir le jour vers les années 70. Au début, la MEF se limitait au
traitement des données dans des ordinateurs colteux et appartenant aux industries de la défense,
de I'aéronautique et du nucléaire. Puis, a la fin des années 70, son utilisation a commenceé a

s'étendre, de sorte que de plus en plus d'entreprises ont commencé a utiliser la FEM [45].

V.2 Présentation ANSYS

ANSYS est un programme informatique général par éléments finis destiné a résoudre des
analyses techniques de structure et de transfert de chaleur. Les capacités de solution d'/ANSYS
comprennent : analyse statique, élastique, plastique, contrainte thermique, raidissement par
contrainte, grandes déflexions, éléments bi-linéaires ; analyse dynamique, modale (fréquences

naturelles et formes de mode), réponse harmonique, historique de temps linéaire, historique de
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temps non linéaire ; analyse de transfert de chaleur, conduction, convection, rayonnement,
couplé a I'écoulement de fluide, couplé a I'écoulement électrique ; sous-structures. Les analyses
peuvent étre effectuées en une, deux ou trois dimensions, y compris les options d'éléments
axisymeétriques et harmoniques. ANSY'S contient également un ensemble graphique complet et
des capacités de pré et post-traitement étendues [46].

Dans ce travail, nous allons utiliser le systeme de composant « Material Designer » pour
définir et modéliser le composite époxy/Alfa, puis utiliser le systéme d’analyse « Dynamique

explicite » pour simuler des essais mécaniques sur le composite préalablement defini.

V.3 Modélisation du composite époxy/Alfa
Dans un premier lieu, nous allons utiliser le composant « Material Designer » dans le
Workbench ANSYS. Nous allons définir et introduire les caractéristiques des constituants de le

composite dans la base de donnée d’ANSYS « Engineering Data ».

B Composite epoxy Alfa - Workbench
Fichier ~ Afficher Outls Unitds Extensions Jobs  Aide

J Lj H ﬂ'—l Projet

u‘jj Importer. .. | Reconnecter Actualiser le projet  # Mettre & jour le projet | @ Page de démarrage ACT

LB Al Schéma de projet
ﬂ Thermique stationnaire ~
¥ Thermiguetransitoire
Thermoélectrique hd A
= Thraughflow (BladeGen) 8l | Material Designer
[l Vvibration aléatoire 2 | @ EnginceringData y

Eﬂ-stémes de composants . @ Materizl Designer &
B ace(Post) -
m ACP (Pre) Material Designer
m Autodyn
m BladeGen
€59 cartedeperformance
erxflens
4] Couplage de systémes
Données externes
& Données techniques
ed  EnSight (Forte)

B Fluent

n Fluent (avec maillage Fluent)
Forte

@ Géométrie

B 1cemcrD

@ Maillage
% Material Designer
n Mechanical APDL

Figure V-1 : Workbench ANSYS.
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Fichier ~ Afficher Qutils  Unités Extensions Jobs  Aide

EHE”EH@‘ EH Projet'_.-""-§ A2:Engineering Data X

|Y Filtrer les données techniques |ﬁ Sources des données techniques

Boite & outils

| E Propriétés physiques B | C D
L 1 Contenu de Engineering Data £ O @ Source
Coefficientisotrope sécant de dilatati 2 =
Coefficient orthotrope sécant de dilat
Coefficientisotrope instantané de dili 3 % Adier standard General_Materils.xml

Coefficient orthotropeinstantané de ¢

Température defusion
Amortissement dépendant du matérial 4 % Epoxy LI
Facteur d'amortissement(a)
Facteur d'amortissement (B}

Vitesse du son & Cliquez idi pour ajouter un nouveau matériau.

Viscosité

Viscosité de volume < >
El Lingaire élastique i 'arborescence 4 : Epoxy v qx
: Elasticité orthotro A B c b=

EI::t:E:t: :nismmg: 2 FIIEE Valedr Unite £

Viscoélastigts 2 Variables des champs matériaux Table

Elasticité anisotrope dépendante de| 3 Masse volumigue 1100 kg m~-3
Elasticité anisotrope dépendante de| 4 = Elasticité isotrope
Données d'essais hyperéastiques 5 Dériver de Module de You... LI
Hyperélastique [ Module de Young 3E+09 Pa LI
Données d'essais Chaboche 7 Coeffident de Poisson 0,4
B Plasticité 8 Module dElasticité SE+09 Pa

Ecrouissage isotrope bilindaire 9 Module de dsailement 1,0714E+09 Pa

Ecrouissage isotrope multilinéaire
Ecrouissage cinématique bilinéaire
Ecrouissage cinématique multilinéaire
Ecrouissage cinématique de Chaboch:
T2 wviernnlasticité nand

Figure V-2 : Insertion des caractéristiques mécaniques de I'époxy.

Fichier ~ Afficher Cutils Unités  Extensions Jobs  Aide

EHE”EH@‘ EH Projet'_.-""-§ A2:Engineering Data X

|Y Filtrer les données techniques |ﬁ Sources des données techniques

Boite & outils o x
| E Propriétés physiques D
it 1 Contenu de Enginesring Data 2l Source
Coefficientisotrope sécant de dilatati 2 =
Coefficient orthotrope sécant de dilat
Coefficientisotrope instantané de dili 3 % Ader standard General_Materials. xml
Coefficient orthotrope instantané de ¢
Température defusion a % Alfa =
Amortissement dépendant du matéria
Facteur d'amortissement{a) 5 % Epoxy LI
Facteur d'amortissement ()
Vitesse du son & Cliquez id pour ajouter un nouveau matériau.
Viscosité
Viscosité de volume = =
E Linéaire élastigue
= Propriétés de Ligne d'arborescence 5 : Alfa * oox
Elasticité orthotrope A o £ L
Elasticité anisotrope 1 Propriété Valeur Unité [x]=2]
\fiSCOé'ESﬁdhé 2 Variables des champs matériaux Table
I?Iasticitéanisotropedépendantedel 3 Masse volumique 890 kam~-3
Elasticité anisotrope dépendante de| a = .
e - d .essals hvp 5 Dériver de Module de You... LI
P 3 Module de Young 2,2E+10 Pa LI
Données d'essais Chaboche 7 Coeffident de Poisson 0,34
SN 8 Module d'élasticité 2,2917E+10 Pa
Ecrouissageisotrope bilnéaire g Module de dsaillement 8,209E+09 Pa

Ecrouissage isotrope multilinéaire
Ecrouissage cinématigue bilinéaire
Ecrouissage cinématique multilinéaire
Ecrouissage cinématique de Chaboch
P2 Vieranlasticits fnand

v

Figure V-3 : Insertion des caractéristiques mécaniques de la fibre Alfa.
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Dans un second lieu, nous allons définir les parametres du composite (disposition des
fibres, leur fraction ainsi que leur taille).

Fichier Additive

Concepteur de matiére

ite UD aléatoire COUpEes tiszé
Type BVE

aléatoire I’ IJ‘tI|ISE|tH.I’

Editer la

Figure V-4 : Material Designer, disposition des fibres.

Pour déterminer la taille et le diamétre moyen des fibres, nous avons utilisé le logiciel

imageJ. Les résultats obtenus nous permettent de définir le diamétre et la taille des fibres a 200

um et 3 mm respectivement.

Sélectionner  Modifier | Maténiawe | Géométrie N
- - constitutis
Bditer = Type RVE Modéle |

E-  Modéle RVE (Chopped)
Loy
f o/ Géométrie
----- + Mailage
‘o Paramétres
Analyses

Structure Calgues Sélection Groupes Vues |Bordure|

Cptions - Matiéres

Général
Matrix Epoxy = i
Fiber: Afa = i

Figure V-5 : Material Designer,
constituants du composite.

E-  Modéle RVE {Chopped)
P e Matigres

-« Maillage

-~ Paramétres

- Analyses

Structure Calques Sélection Groupes Vues |Bom'ure|
Options - Chopped fiber H
Général

Fraction de volume de Iz fibre: 0.2

Amorcage: 58397 R
Tenseur d'onentation:

all: 0,333333332333333 | P
ade: 0,333333332333333 | P
a3 0,333333333333333
Proportions: 3

Dliameétre de la fibre: 200 pm

Figure V-6 : Material Designer, géométrie
des fibres.
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Avant de lancer la modélisation, nous devons genéerer un maillage aux normes et définir

les propriétés du composite que nous voulons déterminer.

Bordure Baordure
= Modéle RVE {Chopped) =~  Modéle RVE (Chopped)
i / Matidres P e Matigres
/ (Géomdtrie P e o (Géométrie
Sl |zillage e/ Maillage
i e Paramétres Rl | aramitres
o Analyses b Analyses
Structure Calgues Sélection Groupes Vues |Eiordure| Structure Calques Sélection Groupes Vues ||:-"C'Fd UF€|
Options - Maillage o Options - Paramétres 1
Général Proprigtés maténielles [
Taille maximale: =) Type d'anizotropis: Orthotropic =
Adapter vers les bords Calculer 'élasticite lingaire
Utiliser un maillage de blac Calculer les coefficients de dilatation thermigqu
Wkiiser un maillage aux normes Calculer la conductiate thermigue
Utilizer un maillage périodique Général
Lltilizer des conditions limites périodiques
|ltilizer Iz symétrie matérielle dans XY

Figure V-7 : Material Designer, maillage. Figure V-8 : Material Designer,
parameétres de modélisation.

La figure ci-dessous montre le volume élémentaire du composite modélisé en 3D.

Modifier les options et cliquer sur Terminer pour résoudre

2019R3

Y

4

°

e o
Z’ - X
0,5mm
I\ Conception1 x | Résultats q4p

Figure V-9 : Composite époxy/Alfa modélisé.
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V.4 Résultats et discussions de la modélisation numérique

La modélisation du matériau biocomposite a été realisée par la méthode des éléments
finis. Une étude a été menée sur la représentation du volume élémentaire du composite en 3D.
La Figure V-10 montre les valeurs du module de Young, de cisaillement et du coefficient de
Poisson du composite modélisé. Nous remarquons une quasi égalité de chaque caractéristique

selon les 3 directions qui est due a I’homogénéité de la taille et la répartition des fibres dans la

matrice.
Mom Valeur Unite

Constantes dingéniene
E1 4418 MPa
E2 44021 MPa
E3 4366.5 MPa
G12 1572 MPa
G23 1563 MPa
G31 1568.5 MPa
nul2 037938
nul3 033552
nu?3 038566
Masse volumigue
rha 1,0578E-09 t mm™-3

Figure V-10 : Caractéristiques mécaniques du composite
époxy/Alfa modélisé.

Dans le chapitre précédant, le module de Young calculé a partir de I’essai de traction et par
ultrasons était de 2,16 et 3,47 GPa respectivement. En confrontant ces résultats avec le module
de Young obtenu par modélisation numérique (4,4 GPa), nous remarquons que ce dernier est
deux fois et 1,27 fois plus élevé que ceux obtenu par traction et par ultrasons respectivement.
Ceci peut étre expliqué par :

- Ladistribution, I’orientation et la taille des fibres qui sont homogénes dans le composite
mod¢élisé ainsi que 1’absence de pores, de macro fissures et de tout autre défaut produits
lors de I’élaboration.

- La présence d’imperfections dans le composite caractérisé qui a influé sur ses

caractéristiques.
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- L’impact de la présence et du volume des pores sur I’essai de traction. En effet, ce sont
principalement les gros pores qui fragilisent grandement la structure du composite et
qui précipitent sa rupture. De plus, la faible épaisseur de I’éprouvette de traction (4 mm)
a accentué ’effet néfaste de ces pores. Ce composite peut donc présenter de meilleures
propriétés mécaniques quand il est utilisé pour 1’élaboration de piéces a grandes
dimensions.

Finalement, cette modélisation nous a permis de confronter les résultats expérimentaux
aux résultats numériques. Ces derniers peuvent étre considérés comme étant les résultats

idéaux pour un composite a matrice époxy renforcé a 20 % en masse par des fibres Alfa.
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Conclusion générale

L’étude réalisée dans ce travail a pour objectif de caractériser un composite a base d’époxy
renforcé par des fibres courtes d’alfa. Ce nouveau matériau a subi une série de caractérisation.
Une caractérisation mécanique, pour évaluer son comportement sous contrainte ainsi que ses
propriétés mécaniques. Une caractérisation par microscopie optique et MEB, pour observer
I’adhésion entre la matrice et le renfort a travers les faciés de rupture. Une caractérisation par
ultrason, pour appuyer les valeurs des caractéristiques mécaniques préalablement obtenues.
Afin de corroborer ces résultats, nous avons effectué une modélisation numérique avec le
logiciel ANSYS.

Dans un premier lieu, la partie théorique nous a permis d’¢élargir nos connaissances sur les
matériaux composites et de découvrir les composites a fibres naturelles. Ces derniéres, utilisées
comme renfort dans les matrices polymériques, représentent une initiative écologique qui
viserait a diminuer la production des fibres synthétiques (fibres de carbone, verre...) tres chéres
et polluantes a cause de leur processus de fabrication tres énergivore. D’un point de vue
économique, les fibres naturelles ont un rapport prix/poids attrayant. Elles présentent aussi de

bonnes propriétés mécaniques et d’isolation acoustique, thermique et sonore.

Ces fibres sont néanmoins limitées dans leurs applications, ceci est d( a leur caractére
hydrophile et a une mauvaise adhésion avec la matrice qui détériorent les propriétés mécaniques
des composites. Un autre point important a souligner est la faible stabilité thermique des fibres,
i.e. leur température de dégradation est basse. Cela a un impact direct sur les composites car

elle diminue leur durabilité.

Dans I’état de I’art, les études réalisées ont montré que les caractéristiques mécaniques des
fibres naturelles peuvent étre affectées par plusieurs facteurs tels que les conditions de
croissance et de récolte, 1'age de la plante, 'emplacement des fibres...etc. Par ailleurs, différents
traitements de surface ont été appliqués sur les fibres afin d’améliorer leurs propriétes, cela a
un impact direct sur leur adhésion avec la matrice et leur résistance a I’humidité. Par

conséquent, les propriétés des composites se voient améliorées.

Les résultats expérimentaux montrent que le procédé d’élaboration par RTM génere de la
porosité dans le composite et altére la répartition des fibres lors de 1’aspiration du vide dans le
moule. Cette répartition devient alors hétérogéne. Cela a un impact direct sur les courbes de

traction et de flexion et par conséquent sur les propriétés mécaniques obtenues. En effet, le
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module de Young obtenu lors de I’essai de traction est de : 2,16 GPa. Cependant, dans la
caractérisation par ultrasons, le taux de porosité n’a pas affecté le module de Young grace a la
possibilité de choisir des zones saines dans 1’échantillon qui sont par conséquent plus rigides.
Le module de Young dans ce cas est de 3,47 GPa, soit une différence de 60% avec 1’essai de

traction.

Les observations microscopiques présentent de maniere plus précise ces pores. Les facies
de ruptures montrent qu’il y a un arrachement des fibres de la matrice et non pas leurs ruptures.
Cela implique qu’a ces endroits, la matrice ne transmet pas les contraintes appliquées aux
renforts. Elle est donc la seule a supporter ces contraintes a cause de la mauvaise adhésion
fibre/matrice. Le bon choix du traitement des fibres et ses paramétres pourrait remédier a ¢a et

par conséquent, améliorer les propriétés mécaniques du composite.

Dans la partie modélisation, les caractéristiques mécaniques obtenues peuvent étre
considérées comme étant idéales. Le module de Young obtenu est de 4,4 GPa. Cette valeur
étant supérieure a celles obtenues expérimentalement par traction et par ultrasons, nous pouvons
donc dire que cette différence est due aux défauts (porosités) présents dans le composite

élaboré.

In fine, la modélisation numérique nous donne le composite idéal. Nous nous devons juste

de travailler dans le sens de la perfection du protocole d’élaboration afin d’atteindre cet idéal.
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