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Résumé :

Le présent travail explore les composites a base de fibres de Sisal et d'Alfa, ainsi qu'un
hybride des deux, avec des fractions volumiques de 30% et 40%, utilisant une résine époxy
comme matrice. Une méthode efficace d'extraction a produit des fibres de haute qualité, et un
traitement chimique au NaOH a renforcé leurs propriétés mécaniques et leur liaison avec
I'époxy.Les analyses FTIR ont identifié les composants des fibres, tandis que ladécomposition
chimique a fourni des données quantitatives sur I'élimination des impuretés et l'augmentation
de la cellulose. L'analyse thermogravimétrique a montré une meilleure résistance thermique
des fibres traitées. Les observations microscopiques ont révélé des changements structurels
significatifs, et les essais de traction ont démontré une amélioration notable des propriétés
mécaniques des fibres traitées.La méthode de moulage par transfert de résine (RTM) a permis
de fabriquer des composites de haute qualité, caractérisés par une surface lisse. Les tests de
traction ont montré la supériorité des matériaux tisseés par rapport aux mats, avec des
performances optimales pour les composites renforces a 40% d'Alfa. Les essais d'impact ont
démontré une résistance de 10J pour les composites a 30% et de 25J pour ceux a 40%. Les
essais de fatigue cyclique ont souligné la durabilité accrue des composites tissés a 40% d'alfa,

suivis par les hybrides alfa-sisal, ouvrant la voie a des applications durables et performantes.

Mots clés : fibre d'alfa et de sisal/époxy, traitement chimique, propriétés thermiques et
mécaniques
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Abstract

The present work explores composites made from Sisal and Alfa fibers, as well as a hybrid of
the two, with volume fractions of 30% and 40%, using epoxy resin as a matrix. An effective
extraction method produced high-quality fibers, and a chemical treatment with NaOH
enhanced their mechanical properties and bonding with epoxy. FTIR analyses identified the
components of the fibers, while chemical decomposition provided quantitative data on
impurity removal and increased cellulose content. Thermogravimetric analysis showed
improved thermal resistance of treated fibers. Microscopic observations revealed significant
structural changes, and tensile tests demonstrated a notable improvement in the mechanical
properties of treated fibers. The resin transfer molding (RTM) method allowed for the
production of high-quality composites characterized by a smooth surface. Tensile tests
showed the superiority of woven materials over mats, with optimal performance for
composites reinforced with 40% Alfa. Impact tests demonstrated resistance of 10J for
composites with 30% and 25J for those with 40%. Cyclic fatigue tests highlighted the
increased durability of woven composites with 40% Alfa, followed by Alfa-Sisal hybrids,

paving the way for sustainable and high-performance applications.

Keywords: alfa and sisal fiber/epoxy, chemical treatment, thermal and mechanical properties
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Problématique

Les fibres végétales constituent une réponse adéquate aux probléme environnementaux
actuelles car elles représentent une bonne alternative aux fibres synthétique. L’étude des
propriétés mécaniques et la modélisation des matériaux a base de fibres végétales permettent

donc de répondre aux problématiques que nous avons souhaité explorer.

Malgré ces avantages, de nombreuses questions restent posées quant a la possibilité¢ d’utiliser ce
type de composites a une plus grande échelle. Certaines problématiques liées a la compréhension

de différents aspects de leur comportement ainsi qu’a leur durabilité doivent en effet étre résolues.

Il reste donc essentiel de bien étudier la destination du matériau et les contraintes au quelles le
matériau est soumis,afin de leur garantir une fiabilité et une rentabilité économique leur
permettant de devenir compétitifs face aux composites a fibres usuelles. Il s’avere donc
nécessaire de se pencher sur cette problématique pour y apporter quelques éléments de

réponse

L’objectif de la performance technique étant atteint avec des matériaux synthétiques, une
problématique nouvelle se pose, a savoir, est-ce que I’homme peut continuer a évoluer tout en

étant en adéquation avec le milieu dans lequel il vit ?

C’est a ces préoccupations que nous proposons de répondre a travers ce travail doctoral, et de
proposer une stratégie de modélisation permettant de prédire le comportement de ces

composites afin d'optimiser leurs performances futures.
Objectif
L’étude d’un matériau composite fait appel a quatre facteurs principaux qui sont :

En premier lieu, le choix des matiéres premieres. En second lieu, le choix du procédé
d’élaboration : la fabrication des composites biosourcés est aussi abordé, dans le but de
sélectionner par la suite un procédé de fabrication approprié pour la réalisation de la structure.
Ensuite ,I’évaluation et la compréhension des propriétés et mécaniques du matériau élaboré.
En fin, la modélisation du comportement de ce matériau : une modélisation analytique est

proposée dans le but de prédire le comportement mécanique du matériau.



Le but étant de comprendre et de caractériser le comportement de ces matériaux biosources a
I’échelle microscopique (la fibre unitaire) et macroscopique (a I’échelle du composite) et
d’analyser I’influence du renfort sur le composite et sur ses propriétés mécaniques tout en
réduisant les colts. C'est dans ce domaine que les fibres naturelles peuvent étre beaucoup plus
intéressantes que les fibres artificielles, puisqu'elles sont moins dispendieuses, renouvelables,
respectucuses de I’environnement, et nécessite moins d’énergie de production. Et ainsi
d’apporter des éléments de réponse aux demandes des ingénieurs et des chercheurs dans ce

domaine.

La particularité de ce travail de recherche réside a la fois dans la valorisation des fibres vegétales
comme alternatif pour les fibres synthétiques, et la maniere de traiter la problématique scientifique

liée a ce genre de matériau avec une approche globale des propriétés de ces derniers.

L’objectif est d’apporter des éléments de réponse a ce sujet. Le présent travail, s’inscrivant
dans ce contexte, a permis de répondre a de nombreuses questions inhérentes au

comportement des composites a fibres d’Alfa et de Sisal n’étant jamais étudier au paravant.
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Introduction générale

Les matériaux composites sont de plus en plus utilisés dans divers domaines d’application,
tels que l'aéronautique, l'aérospatiale, le génie civil, le sport et les loisirs. lls offrent la
possibilité de réaliser des pieces de formes complexes, légéres et aptes a remplir plusieurs
fonctions. L'intérét croissant pour les préoccupations environnementales et écologiques ces
dernieres années a conduit au développement de composites issus de la biomasse présentant
des performances mécaniques élevées. Les fibres naturelles se révélent étre une alternative
intéressante et peuvent parfois méme remplacer certaines fibres synthétiques. Cependant,
I’allégement des matériaux, couplé a une empreinte €cologique de haute performance,
représente une opportunité majeure pour la création d’activités économiques dans nos régions.
Ces matériaux valorisent les produits de 1’agriculture locale en développant des matériaux de

haute technologie, extrémement légers et performants.

Ainsi, ce travail porte sur la mise en ceuvre et I’étude du comportement mécanique et
thermique des composites biosourcés. Les matériaux étudies sont constitués de fibres de
Sisalet des fibres d’Alfa et d’une matrice époxy. Les fibres sont en forme de tissée satin
bidirectionnelle et en forme de mat de fibres orientées de facon aléatoire jouantle rdle du
renfort des composites.En plus d’un matériau hybride combinat les deux fibres, exploitant les
propriétés élastiques des fibres de Sisal et la rigidité des fibres d’Alfa en induisant une forte
contrainte de cisaillement dans le matériau lors de différentes sollicitations. Il est donc
intéressant d’étudier le comportement d’un composite combinant les propriétés

mécaniquesdes deux types de fibres et de géométrie différente de renfort.

Le premier chapitre propose une étude bibliographique sur les matériaux composites
biosourcés, débutant par une présentation générale des différents types d’éco-composites, de
leurs constituants et des méthodes de mise en ceuvre correspondantes. Une caractérisation du
comportement mécanique en statique et dynamique est également développée, ainsi qu’une
analyse de I’endommagement des composites sous sollicitation. La deuxieme partie du

chapitre examine les différentes fibres utiliser en évoquant certains travaux extérieurs.

Le deuxiéme chapitre, cette partie est d'établir une synthése de l'analyse du comportement
mécanique et de la théorie des plaques stratifiées. Ainsi, le développement de I'utilisation des

matériaux composites dans les structures nécessite et de mettre en place les outils nécessaires
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a la modélisation du comportement mécanique des matériaux composites et a l'analyse des

structures stratifiées.

Dans le troisieme chapitre, une caractérisation chimique, thermique et meécanique du
comportement en statique et des composites renforcés par des fibres naturellesde Sisal et
d’Alfa avec différents fraction volumique (30%, 40%) et différentes architectures.
L’extraction puis le traitement chimique permet d’avoir des fibres prétent a I’emplois. puis
Une décomposition chimique ainsi que des analyse FTIR et thermogravimétrique onpermit de
connaitre les different constituantdes fibres et de montrer ’efficacité du traitement chimique.
Des tests de traction monotone uni axiale jusqu'a la rupture ont été effectués sur les stratifiées.
Les composites ont également été soumis a des essais de flexion trois-points en statique. Le
comportement mécanique compression a aussi été évaluer, et les principaux modes
d’endommagement ont été identifiés a l'aide de l'analyse microscopiqueélectronique a

balayage.

Le quatriéme chapitre présente la caractérisation mécanique dynamique sous I’effet de
I’impact et de fatigue cyclique.Différent paramétrée comme la force maximale, les
déplacements, les Energie absorbées élastique, et plastique pour les matériaux a renfort
fibreux tissées et mat avec des fractions volumiques de 30% et 40 % avec des niveaux
d’énergie allant de 5J a 25J pondent I’essai de I’impact seront étudiés. Par ailleurs, la réponse
des composites tissé a 40% de fraction volumique soumis a une fatigue cyclique a différents
niveaux d’énergie seront aussi étudié en termes de durée de vie et de perte de rigidité. Les
résultats obtenus dans ces différentes analyses sont discutés et synthétises dans la conclusion

générale, et des perspectives pour de futures recherches sont proposeées.
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CHAPITRE I : Etude bibliographique

I.1 Introduction

En raison de probléeme d'environnement et de développement durable, 1’évolution de la
technologies vertes, et plus précisément dans le domaine de la science des matériaux, est en
évolution cesderniereannées, et ceci a travers le développement desbio-matériaux ou plus
particulierement les bio-composites. En effet, le développement des composites a hautes
performances et a base de ressources naturelles contenants des fibres naturelles et des
matrices bio-polymeéresest en augmentation dansplusieurs applications industrielles.

Dans cette partie du travail,Ce chapitre dresse une synthese bibliographique mettant en
exergue, entre autres, des éléments d’informations scientifiques qui viendront en appui a la
compréhension et a I’interprétation des résultats obtenus tout au long de cette étude doctorale.
Nous passerons en revue les différents types de matrices et renforts classiquement
employésdans I’industrie,les propriétés mécaniques de ’interface entre fibres et matrice,et la
réalisation d’une structure composite.Ensuite, un apercu des principaux travaux de la
littérature qui leur sont consacrés, permettent de mieux connaitre leur diversité et leurs
gammesde propriétésainsi que les caractéristiques des fibres et leurs méthodes de traitement et
leurs structures, mais aussi leurs compositions, ainsi que leurs propriétés.

D’autre part,nous introduirons le matériau phare de cette étude, les fibres d’Alfaet les fibres
de Sisalleurs modes de traitement, ainsi que les caractéristiques de ceteco-produits sous

contrainte d’efforts mécanique sont exposées.

1.2 Mise en contexte

1.2.1 Matériaux composites
Un matériau composite est constitué de différentes phases non miscible,une ossature, appelée
renfort, qui assure la tenue mécanique, et d’un liant, appelée matrice, qui est généralement
une matiére plastique (résine thermoplastique ou thermodurcissable) et qui assure la cohésion
de la structure et la retransmission des efforts vers le renfort[1]. En effet, il ne doit y avoir ni
glissementni séparation entreles différentes phases de la structure pour obtenir de bonnes

caractéristiques mécaniques élastiques.
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Matrice polymeére Fibres de renfort

Ny 4

S

Plaque polymeére renforcée par
des fibres unidirectionnelles

N

fibres .  gz7ZZ77%... » sens transversal

matrice

-
sens longitudinal

Figure l.1Matériau composite.

1.2.2 Matériaux éco-composites

L’incorporation des fibres cellulosique dans différentes matériaux ne date pas d’hier. En effet,
les performances des composites tirent profit des avantages de la fibre et de la matrice. On
trouve aujourd’hui une variété de types de matériaux composites a base de fibres
naturellesutiliseés dans divers domaines.

L’utilisation des bio-composites connait un essor unissant légéreté et résistance mécanique
exceptionnelle avec un impact réduit sur ’environnement et I’économie, ces matériaux
permettent en effet des applications toujours plus nombreuses dans des industries aussi

importantes que la construction automobile et le génie civilect.[2]
1.2.3 Matrices

La matrice assure la cohésion entre les renforts de maniere a répartir les sollicitations
mécaniques. Elle assureaussi la protection du renfort vis-a-vis des diverses conditions
environnementales mais avec des propriétés mécaniques plus faibles. 1l existe de nombreux
types de matrices, parmi lesquels on peut citer les matrices métalliques, céramiques,
organiques ou polyméres. Nous nousintéresserons principalement a ces dernieres[1]. D’un
point de vue chimique, un polymeéreest une macromolécule se présentant comme un

assemblage de nombreuses moléculesidentiques (les monomeéres) la maniére dont sont liés
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les différents monomeéres entreeux conditionne les propriétés du polymére global [3]. Dans le
cas descomposites a matrices organiques les principales matrices utilisées sont :

thermodurcissables et lesthermoplastiques.

matrice

[ organique | métallique] cﬁ:ﬁ?r'é'ﬂf

résine phénolique magnésium carbone
”  apoxyde aluminium graphite
”  polyester titane carbure
dSspolymide =Fs @ 209090 |[BEREE silice
”  époxyde alumine
> polysulfone ( | ...
élastomere

Figure 1.2Différents type de matrices.

1.2.3.1 Résines thermodurcissables

Les résines thermodurcissables ont des propriétés mecaniques élevées. Ces résines ne
peuventétre mises en forme qu’une seule fois. Leur mise en ceuvre se fait en général a I’état
liquide, a des tempeératures relativement faibles. Elles sont en solution sous forme de
polymere nonréticulé en suspension dans des solvants. Quand les deux solutions sont
mélangeées, une réaction chimique de polymeérisationa alors lieu. Une fois la polymérisation
est terminée,le matériau se retrouve a I’état solide. Cette transformation physique est
irréversible. Les réesines polyesters insaturées, les résines decondensation (phénoliques,
amioplastes, furaniques) et les résines époxy sont des résinesThermodurcissables. Les
matériaux les plus performants ont des caractéristiques mécaniques élevées et une masse
volumique faible, leur 1égereté et leur facilité de mise en ceuvre leurs confére des propriétés
intéressantes pour I’utilisation en tant que matrices dans les matériaux composites[1].

Tableau I.1Caractéristiques des matrices thermodurcissables [1].

Résines Tt (C°) p (Kg/m®) | &"(%) c't(MPa) c'«(MPa) E(GPa)
Polyesters 60 a 100 1140 245 50 a 85 90 a 200 2,8a3,6
Phénoliques | 120 1200 2,5 40 250 345
Epoxydes 290 110041500 | 2a5 60 & 80 250 345
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1.2.3.2 Résinesthermoplastiques

Les résines thermoplastiques ont des propriétés meécaniques faibles. Ces résines sont solides
est nécessitent une transformation a trés haute température,ce qui rend le matériau liquide, et
donc facile a manipuler. Les polychlorures de vinyle (PVC) les polyéthylénes,
polypropylene, polystyrene, polycarbonate polyamide sont quelques exemples de ces résines
thermoplastiques. Un simple refroidissement permet de ramener le polymére a son état initial.
Dans ce cas il n’y a pas de réaction chimique et le changement de 1’état physique du matériau
est possible. De méme que pour les résines thermodurcissables, les matériaux les plus
performants ont des caractéristiques mécaniques élevées et une masse volumique faible[1]

Tableau 1.2 Caractéristiques des matrices thermoplastiques [1].

Résines Te(C°) | p(Kg/m®) | o"(MPa) E(GPa)
Polyamide 65 a 100 1140 60 a 85 12a25
Polypropyléne 900 1200 20a35 11al14

1.2.4 Renforts a base de fibresnaturelles
Les fibres naturellessont regroupées en trois types selon la source dont elle est issue :
vegétale, animale ou minérale la figue 1-3 suivante montre quelque exemple de ces sources de

fibres naturelles[4].

= —

feuilles [N | abaca

m —
J —

Fibres naturelles Gumrd C

> EENE

Figure 1.3 Différent types de fibres naturelles[5].

1.2.5 Différents types de renfort végétal naturels
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Il existe un nombre important de types de fibres naturelles disponibles qui ont été étudié. Yan
et al.[6], Abdulnasir et al.[7]et AKil et al.[8Jon rapporter des travauxa propos du
comportement mécaniquedes composites a fibres naturelles est trésdifférent de celui des
composites classiques a fibressynthétiques. Ils ont montre aussi que ces €co-composites
possedent des caractéristiquesmécaniques relativement élevéesgracea leurs faibles masses.
Ces caractéristiques peuventétre encore améliorées par des traitements des fibres et/ou des
interfaces.

Faruk et al.[9] proposent une synthése de la littérature concernant l'utilisation des fibres
naturelles dans les composites. Ills ont présenté une comparaison des
différentescaractéristiquesmécaniques des composites a fibres naturelles étudiées durant ces
derniéresannées. Monti[3]a construit un diagramme de choix des matéeriauxen représentant la
rigiditespécifique en  fonction de la  résistancespécifique en termes de
caractéristiguesmécaniques relatives a la masse des materiaux (Figure 1-4). 1l montre que les
fibres de chanvre et de lin présentent les meilleures caracteristiquesmécaniques qui sont tres

comparables a celles des fibres synthétiquesde verre.

0.24 . Carbone HM.
Chanvre Lin
S Ramie - :
g j . Verre E
2R /
& 0,051
@ - Jute
= .
L)
D 0 _
g 002 Coton
= Kenaf
e
S 0,017 - Coco
o j '
| Laine
U ,00 S" \ "('
' A Sisal
"005 01 02 05 1

Résistance spécifique [Pa/kg]

Figure 1.4 Diagramme comparative des différents renforts [3].
Parmi les fibres naturelles les plus connues on peut trouver la fibre de lin

(Linumusitatissimum), qui appartient aux fibres libériennes. Elle est une des plus anciennes
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plantes a fibres du monde, qui est cultivée dans les régions tempérées.ll est le plus souvent
utilisé dans les marchés du textile a plus forte valeur ajoutée. De nos jours, il est de plus en
plus utilisé dans le domaine des matériaux composites. Les composites a fibres naturelles de
lin ont été beaucoup étudiés durant ces dernieres années.Les propriétésmécaniques en traction
de ces fibres sont estimées en fonction de leursdiamétres et de leurs emplacements dans les
tiges[10]. La large variabilité de ces propriétés estattribueea la variation de la taille de la fibre
le long de son axe longitudinal. Les valeurs lesplus élevées des propriétésmécaniquessont
issues du milieu de la tige. Les propriétésmécaniques descomposites lin/époxya fibres
unidirectionnelles ont étéétudiées dans des nombreux travaux.Les caractéristiques des
composites lin/polyester ont étéévaluées avec et sans traitementschimiques pour étudier 1’effet
de ces traitements sur la qualité de I’interface fibre-matrice[10]. Diverses recherches sur les
composites lin/polypropylene ont été aussi effectuées. On trouve par exemple des études sur
la comparaison entre les composites a fibres naturelles avec ceux afibres synthétiquesréalisees
par Arrbelaiz et al. [11].

Une autre culture notable de fibres libériennes est le chanvre, qui appartient a la famille
ducannabis. C’est une plante annuelle qui pousse dans les climats tempérés. Le chanvre
estactuellement 1'objet d’une subvention de 1'Union Européenne pour [lagriculture
nonalimentaire [12]. Les composites a fibres naturelles de chanvre ont étéétudiéesen utilisant
différentes matrices : Les composites chanvre/polypropylene et chanvre/époxy ontétéétudiées
par Bourmaud et Baley [13]ainsi que par Santulli et Caruso [14]pour I’intérét durecyclage. Ils
ont montré que les composites renforcés par des fibres de chanvre possedent
despropriétésmécaniquestresélevées.

On peut également citer les fibres de jute qui présententaussi les fibres libériennesavec un
volume de production tréséleve. Le Bangladesh, I'Inde et la Chine fournissent lesmeilleures
conditions pour la croissance de jute. En tant que fibre végétale, le jute est peuadapte a la
production de tissus pour I'habillement, a cause de sa trop forte teneur en lignine,bien que cela
soit possible aprés traitement [12]. Par contre, les composites a fibres naturellesde jute
possedent des caractéristiquesmécaniquesélevées. Ainsi, ce type de composite est
leconcurrent principale des composites a fibres synthétiques comme il a été montre dans
lestravaux de Granato et Lucke [15].

Les fibres d’Alfa aussi sont aussi de plus en plus répondues.En effet, dernierement quelques
¢tudes ont utilisé des fibres d’Alfa comme renfort de polyméres thermoplastiques comme le

montreBelhassen et al.[16],dans sa recherche menée sur I’effet de I’incorporation des
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fibresd’Alfa traitées a la soude, a une matrice biopolymeére.Les auteurs ont montré que
I'incorporation des fibres lignocellulosiques dans ce type de biopolymere provoque une forte
augmentation du module d’élasticité et de la résistance maximale a la traction et a la flexion
des biocomposites en fonction du taux de fibres en passant de 10 a 30 (% wt) avec une
diminution de I’allongement a la rupture et une augmentation de la résistance aux chocs des
biocomposites a été aussi démontrée.

Beaucoup d’autres travaux ont été réalisés par les chercheurs sur ce domaine étant donné la
grande varieté des fibres naturelles et le large éventail d’applications des matériaux
composites ainsi €laborés, sont a 1’origine du grand nombre de travaux réalisés dans ce
domaine.

1.2.6 Structure et composition des fibres naturelles vegétales

Sur le plan morphologique, la fibre végétale présente une variabilité tres importante en
fonction de leurs origines. En effet, les dimensions des fibres végetales dépendent de I'espece
et au sein de la méme espéce, de l'origine de provenance, de I'état de maturité et aussi des
conditions environnementales de croissance de la plante. La variabilit¢ du diametre et de
I’angle de I’orientation hélicoidale de la fibre peut étre trés importante le long de la méme
fibre vegétale[17]. La fibre est constituee de deux parois, primaire et secondaire, composées

de trois couches. Ces multicouches font I’anisotropie du matériau.

Microfibrilles de

cellulose (70 2%6)
Polymeéres non
cellulosiques

s> L Paroi = cmm—
secondaire

S1

= Paroi
primaire

Figure 1.5 Structure de la fibre végétale[12].
La composition chimique des fibres naturelles varie en fonction du type de fibre .Les
performances des composites polymeres renforces par des fibres naturelles dépendent aussi
dutype des fibres et leurs compositions chimiques .1l y a plusieurs propriétés physiques qui
sont importantes a connaitre pour chaque fibrenaturelle avant que la fibre puisse étreutilisée
pour atteindre son plus haut potentiel .En effet, les fibres naturelles possédent une

microstructure trésparticuliere. Ellessont constituées d’un assemblage de différentes couches
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(cellulose, hémicellulose, lignines etpectines)[12]. Les propriétés de chaque constituant
contribuent aux propriétés globales de la fibre. L'hémicellulose est responsable pour la
biodégradation, I'absorption d'humidité, et dégradation thermique de la fibre, alors que la
lignine est thermiquement stable mais est responsable de la dégradation UV et la raideur de la
fibre augmente avec la teneur en lignine qui agirait comme un agent de couplage entre les
parois et les fibrilles de cellulose[4]. Quantaux celluloses,le module de Young augmente avec
la teneur en cellulose, et la ductilité et rigidité (déformation a rupture) des fibres végétales
augmente si I'angle de spiral augmente. En effet les fibrilles se réorientent progressivement
parallélement a I'axe avant de supporter la pleine charge. La composition en pourcentage de
chacun de ces composants varie pour différentes fibres. Cette architecture est ’origine des
bonnes propriétésspecifiques des fibres végétales[18].

Tableau 1.3 Composition chimique des fibres végétales [19].

Fibres Cellulose Hémicellulose Lignine Pectine
Cotton 92 6 - <1
Jute 72 13 13 -
Lin 81 14 3 4
Sisal 73 13 11 2
Chanvre 74 18 4 1
Coir 43 <1 45 4
Ramie 76 15 1 2
Paille 40 28 17 8
Kapok 13 - - -

1.2.7 Comportement mécanique des composites a fibres végetales
L’utilisation des composites et plus précisément les composites a base de fibre naturelles dans
le domaine de I’industric automobile[20],aéronautique, plasturgie et construction, sont de plus
en plus répondue grace a leursnombreux atouts et surtout leur impact sur 1’environnement.

En P’occurrence, de nombreux travaux ont été menés pour analyser leur comportement
mécanique et leursendommagements. Bien que ces études constituent une étape primordiale
pour le dimensionnement de structures en matériaux composites a fibres végétales, elles
peuvent cependant s’avérer insuffisantes dans certains cas. Les composites a renfort végétal
sont étudiés non seulement pour des raisons écologiques, mais aussi pour améliorer certaines
propriétés, dont ’amortissement. Grace leurs capacité a amortir les vibrations, les composites

a fibres naturelles sont de sérieux candidats, lors d’un choix de matériau, pour diverses
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applications structurales, dans les secteurs de I’automobile, de 1’aéronautique et du sport par
exemple[21].En effet, Iutilisation des fibres vegétales peut ameliorer le pouvoir amortissant
du matériau gréace a la nature viscoélastique de la cellulose. En I’occurrence, plusieurs travaux
de recherche se sont intéressés a I’étude du comportement dynamique de ces composites ont
citeparmi eux : Wielageet al.[22],ces auteurs ont analysé les propriétés dynamiques
dematériaux composites a matrice polypropyléne renforcée par des fibres végétale(lin et
chanvre) ou de verre lls ont constaté que pour une fraction de 30%, les propriétés des
composites a fibres de lin a température ambiante sont plus intéressantes que ceux des
composites a fibres de verre. Duc et al[23]Jont montré que les composites a fibres de lin ont
des propriétés mécaniques spécifiques comparables a celles des composites a fibres de verre
avec un meilleur pouvoir amortissant. Ces auteurs ont attribué les bonnes propriétés

d’amortissement des composites a fibres de lin aux divers mécanismes de frictions au sein de
la fibre elémentaire de lin. Monti [3]utilisé le code de calcul ‘Abaqus’ pour la caractérisation

vibratoire des poutres de leurs composites en une configuration encastre/libre. 1l a évalué les
caractéristiques vibratoires et acoustiques des composites renforces par des fibres naturelles
de lin. Ils ont montré que les composites en fibres de lin présentent des propriétés modales
tres élevées comparées a celles des composites a fibres synthétiques. 1l a été aussi montré que
les valeurs élevées des caractéristique vibratoires des éco-composites sont induites par les
propriétés intrinséques des fibres naturelles et essentiellement par leur morphologie
particuliére. Placet et al.[24]ont étudié la réponse a des sollicitations dynamiques de charge-
décharge en traction sur des fibres de chanvre et ont mis en évidence une augmentation du
module de la fibre avec les cycles. Cette augmentation est liée aux réarrangements internes de
la fibre, c'est a dire a la réorientation de l'angle des fibrilles de cellulose et / ou au
déplacement des molécules d'eau dans la fibre.

L’amortissement d’un matériau peut étre aussi identifiéa partir des essais de vibrations
libresdans le but d’analyser son comportement en gammes de fréquence plus importantes. En
revanche, cet aspect reste peu exploré par les chercheurs. Peu de travaux se sont appuyés sur
les vibrations libres pour déterminer la capacité des composites a fibres végétales a amortir les
vibrations indésirables.

En conclusion, les travaux de recherche mentionnés ci-dessus montrent que les propriétés

mécaniques des composites a fibres végétales sont tres intéressantes. Malgré Iintérét
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croissant qui leur est porté, il n’en demeure que peu d’auteurs se sont intéressés a leur

comportement dynamique.

1.2.8 Propriétés mécaniques des fibres naturelles végétales

Dans [D’industric on s'intéresse aux fibres naturelles comme alternatives aux fibres

synthétiques comme renforts dans des composites puisqu'elles ont le potentiel d'égaler voir de

surpasser les propriétés spécifiques (propriétés ramenées a la densité) des fibres synthétiques

telles que les fibres de verres.

Quelguespropriétés mécaniques des fibres naturelles les plus utilisées sont présentées dans le

tableau (1-4) suivant :

Tableau 1.4 Propriétés mécanique de quelque fibre naturelle.

Fibres densité Contrainte Modules de | Modules
(MPa) Young (MPa) spécifique
Jute 1,3 393 55 38
Sisal 1,3 510 28 22
Lin 15 344 27 50
Chanvre 1,07 389 35 32
Ananas 1,56 170 62 40
Fibres de verre | 2,5 3400 72 28

1.2.9 Avantage et inconvénient des fibres naturelles

Les fibres végétales ont des avantages trés intéressants qui les rendent attractives pour

la fabrication des compositescomme[25]:

- Faible co(it.

- Propriétés mécaniques spécifiques importantes.

- Biodégradabilité.

- Non abrasif pour les outillages et non toxique.

- Neutre pour I’émission de CO2.

- Demande peu d’énergie pour étre produite.

- Pas de résidus apres incinération.

- Pas d’irritation cutanée lors de la manipulation des fibres.

- Bonne isolation thermique et acoustique.

-Ressource renouvelable et lutte contreles changements climatiques.
-La plus faible densité des fibres conduit a une réduction du poids.

-Des propriétés mécaniques similaires aux fibres synthétiques.
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-Impact environnemental plus faible.

Mais elles ont aussi quelques inconvénients comme[25]:

-comportement hydrophile (Absorption d’eau et moisissure).

-Faible stabilité dimensionnelle.

-Faible tenue thermique.

-Comportement anisotrope et renfort discontinu.

-Variation de qualité en fonction du lieu de croissance, de la météoetc

-Pour des applications industrielles, demande la gestion d’un stock.

1.3 Interface fibres / matrice

La différence de polarité entre les fibres naturelles hydrophiles et les matrices
conventionnelles, souvent hydrophobes, se traduit par la faible aptitude de transfert de charge
au niveau de I’interface, et donc par une tenue mécanique médiocre. La compatibilité de ces
deux éléments et leur bonne adhérence sont donc des conditions déterminantes quant a la
qualité du matériau global. La matrice doit en effet pouvoir jouer son réle de transmission des
efforts au renfort. Parmi les liaisons existantes, on peut en citer quelques-unes comme
I’emboitement mécanique, enchevétrement moléculaire et liaisons chimiques[3], illustrées sur

la figure I- 10.

| 1 1 |
(a) (b) (c)

Figure 1. 6 Type de liaison fibres-matrice[3].

Il est donc nécessaire de procéder a des modifications a la matrice ou aux fibres au moyen de
méthodes physiques, chimiques, thermique.Ce derniera été considéré comme une solution
alternative aux traitements chimiques. La transformation des lignines et des hémicelluloses
au-dessous de 185C°, rend les particules lignocellulosiques moins sensibles au phénomene de
reprise d’humidité. Le bois par exemple devient plus hydrophobe avec la température[26].

Le traitement physique a pour objectifs de modifier I'énergie de surface pour augmentant la
mouillabilité fibres-matrice et/ou de favoriser I'imbrication mécanique entre les fibres et la
matrice.Plusieurs techniques peuvent étre employées, par exempleLe traitement au plasma ,
une décharge électrique (effet plasma froid) consistea envoyer un gaz ionisé comme I’argon

ou I’oxygene, par exemple a une pression comprise entre0.01 et 1 mbar,le gaz se décompose
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partiellement sous forme d’ions, d’¢lectrons et de divers radicaux qui sont des molécules trés
réactives. C’est I’état de plasma. Le type de gaz ionisé et la durée de 1’exposition ont
poureffet de modifier la surface de la fibre et du polymére[12].
Ce traitement a été applique sur les fibres de jute par Seki et al.[27]et de Sisal par Faruk et al.
[9].L'analyse des résultats des essais mécaniques appliques a ces matériaux traités ont montrer
que le traitement par plasma améliore l'adhésion fibre/matrice et par suite augmente les
propriétés mécaniques du composite.
Ou bien le traitement par effet Corona, il est similaire a un traitement par effet plasma été
rapporter dans les travaux de Kalia et al.[28]ll consiste a créer une décharge électrique
entrainée par l'ionisation du milieu entourant un conducteur, elle se produit lorsque le
potentiel électrique dépasse une valeur critiqgue .Corona est utilisea l'aide d'une électrode
portée a haute tension, d'une contre-électrode au potentiel zéro et d'un diélectrique faisant
office de barriere.Son objectif est d'ameliorer la tension ou I'énergie de surface du support
traitée pour une meilleure adhésion de surface. Le traitement Corona est une des techniques
les mieux appropriées pour l'activation de lI'oxydation de surface. [12].

1.3.1 Traitement chimique
Cette méthode consiste a modifier la surface afin de créer des liaisons chimiques entre fibres
et matrice. Ces modifications ont deux fonctions : réagir avec les groupes OH de la fibre et
s'enchevétrer avec les chaines du polymeére. L'objectif d'un traitement en milieu basique est
donc de supprimer les composés amorphes (principalement lignineset hémicelluloses) pour
libérer les groupes OHde la cellulose et diminuer le diamétre desrenforts (diminution du
faisceau de fibres) provoquant une augmentation de [lindice decristallinité,Ceci afin
d’améliorer leurs caractéristiques mécaniques en améliorant I’adhésion des fibres avec les
matrices polymeres.
Parmi les différents traitements possibles, on peut citer les plus communs:
Letraitement au silane Les silanes sont des composés chimiques de formule SinHan+2, .1Is sont
de nature hydrophile avec différents groupements associés au silicium tels qu’une extrémité
va interagir avec la fibre hydrophile et l'autre avec la matrice, jouant ainsi le role d’agent de
pontage entre les phases du composite[29].
Agrawal et al[30] ont étudié I’effet de la modification chimique des fibres de palmier par le
silane. Ils ont démontré que ce type de traitement augmente la compatibilité entre les fibres et
la résine, tout en générant une amélioration de la résistance a la traction et de la

stabilitéthermique des composites. Kalia et al.[28] ont passer en revue les différent travaux sur
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différent fibres végétale modifiés au Silane, il ont déduit que ce traitement réduis I'absorption
d'’humidité et rend la fibre plus hydrophobe

Le traitement alcalin ou mercerisage Il représente la méthode le plus commune pour produire
des fibres de haute qualité. Ce traitement améliore I’adhérence de I’interface et réduit le
diamétre des fibres, augmentant ainsi le rapport d’aspect. Ce qui conduit & une augmentation
des propriétés mécaniques [26].H.Ku ont étudié que le traitement alcalin améliore de maniere
significative les propriétés de traction du acide poly lactique (PLA) renforcé de fibres de
chanvre comparés a ceux non traités[31].

Le schéma de la réaction de I’hydroxyde de sodium avec la cellulose est le suivant:
Cellulose — OH + NaOH (Cellulose — O') Na++ H20 + impuretés

Traitement au permanganate Le trempage de la fibre végétale dans une solution de
permanganate de potassium (KMnOa) dissoute dans 1’acétone pendant trois minutes permet de
réduire la tendance hydrophile de la fibre. Cette réduction est fonction de 1’augmentation de la
concentration du KMnO4. Le traitement au permanganate de potassium constitue I'une des
meilleures  méthodes  pour  améliorer la  liaison &  linterface  fibre-
polymere Almusawi[26].kaliaet al.[28]ont reporté dans une revue les travaux de Paul et al. Qui
consistent a tromper desfibres de Sisaltraitées au alkalindans une solution de permanganate a
des concentrations de 0,033 et 0,0625,et 0,125% dans l'acétone pendant 1 min. Suite au
traitement au permanganate, la tendance hydrophile des fibres a été reduite et donc,
I’absorption d’eau des fibres renforcées par des fibres composite a diminué. La tendance
hydrophile des fibres diminuait avec I’augmentation de la concentration en KMnO4.
Traitement par acétylisation Le traitement par acétylation est une méthode utilisée pour
modifier la surface des fibres végétales afin de la rendre moins hydrophile. Le principe
consiste a faire réagir les fonctions hydroxyles (-OH) de la fibre avec les groupements
acetyles (CHsCO-). Cette substitution convertit le caractére de la fibre et lui confere une
surface hydrophobe. Les groupes hydroxyles des zones cristallines de la fibre sont étroitement
compactés grace a des liaisons intermoléculaires fortes, et sont inaccessibles aux réactifs
chimiques. Comme I’acide acétique ne réagit pas facilement avec la cellulose, il convient de
le remplacer par I’anhydride acétique. Afin d’accélérer la réaction, les fibres peuvent étre
préalablement trempées dans I’acide acétique ensuite traitées avec I’anhydride acétique
pendant 1 a 3 heures[29].
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Figure 1.7 Réaction chimique des groupeshydroxyles avec les groupements acétyles.

Les résultats bibliographiques cites précédemment ont montré que les composites renforcés
par des fibres naturelles traitéesprésentent des propriétésmécaniquessupérieuresa celles des
composites renforces par des fibres non traitées. Les traitements chimiques améliorent les
caracteristiques d'adhérence, gracea une amélioration de la tension et de la rugosité de la
surface d’interface. Ainsi, il a été approuvé que la modification de la surface de ces fibres aide

de maniere significative aaméliorer les propriétésinterraciales des bio composites.

1.4 Généralité sur ’agave

Cette plante est composée de grosses feuilles charnues disposées en rosette de couleur bleue
verdatre. De la famille des Agavaceae , elle tient son nom de I’adjectif grec “’agavos * qui
veut dire “’trés originaire °’.Les agaves présentent plusieurs variétés. La bibliographie évoque
plus de 300variétés différentes poussant dans toutes les régions du monde. Parmi ces agaves
on distingue :I’agave americana, I’agave fourcroyde , exploitées au Mexique et dont les
feuilles donnent les fibres connues sous le nom de vrai Henequen et ’agave Sisalana exploite
dans plusieurs régions du monde et plus précisément au Kenya ou existe des plantations, en
Angola, au Bresil, etc. et qui donne les fibres de Sisal . 1l est a noter que jusqu’a maintenant
les deux seuls agaves exploites a I’échelle industrielle pour leurs fibres sont I’agave Sisalana

et I’agave fourcroydes . La production mondial est de 37800 tonne[32] .
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Figure 1.8 Pante agave.
Tres résistante, cette fibre sert a la fabrication de cordage, de fibre textile et de tapis. On
I'utilise également pour fabriquer des disques de polissage. Elle trouve aussi son utilité dans le
batiment (construction), elles sont aussi utilisées dans 1’automobile pour fabriquer les

fournitures intérieures des portieres et des dossiers des sieges[20] .

e

Dans ce contexte, plusieurs travaux de recherche ont été menés sur la fibre d’agave
americana, afin de la caractériser aux échelles macro, micro et supra structurales et d’étudier
son potentiel mécanique.

1.4.1 Structure et composition chimique de Sisal

Les fibres vegétales sont caractérisées par différentes classifications de leurs propriétés qui

dépendent de I'origine, de la composition organique, de ’espace de culture, du degré de
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polymérisation et des défauts structuraux. Les comportements mécaniques d’une fibre
naturelle sont caractérisés par la teneur en cellulose par rapport aux autres composants. Les
composant essentiel des fibres de Sisal sont représenté dans le tableau (I-5) suivant

Tableau 1.5 Composant chimique des fibres de Sisal.

Cellulose Hemicellulose Lingin Pectine Matiere Grasse Eau

65.8 12.0 9.9 0.8 0.3 10

MLl
Length : 255.6 um

L2
ength : 239.7 um

Figure 1. 10 Image en microscopie optique d'une fibre de Sisal longitudinale[34].
1.4.2 Proprieté mécanique des fibres de Sisal

Le tableau 1-6 suivant présente quelque propriétés des fibre de Sisal[19] :

Tableau 1.6 Quelques propriétés des fibres de Sisal.

. Resistance de traction Module de ) Diametre
Densité g/cm3 Elongation % longueur mm
Mpa youngGpa pm
1.45 468-700 9.4-22 3,1-7 50-200 | 600 — 1200

Plusieurs études ont été réalisées par de nombreux chercheures dans le but d’étudier les

propriétés mécaniques des matériaux a base de fibres de Sisal et de les utilisées dans des
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conditions optimales en matiére de traitement et de conception ou d’élaboration. Dans ce
contexte on cite les travaux de JOSEPH et al [35]. Ils ont étudi¢ I’effets des différents types
de traitements [alcalin hydroxyde de sodium, isosuanate, permanganat (0,055%), peroxyde
dérivé de cardanol de toluene disocyanate(10%) et benzoylperoxyde (10%)] sur le module de
traction et la résistance a la traction du composites Sisal/LDPE a 30% de fibres.lls ont noté
que les composites traitésau peroxyde de dicumyle et le CTDIC présentent des propriétés de
traction supérieures a celles des autres composites de fibres de Sisal traités chimiquement. La
propriété augmenter sur divers traitements varie dans I'ordre DCP> CTDIC> BP> KMnO4>
alcali.

MARTIN et al. [36]ont traité au plasma les composites a base de HDPE 70% et fibres de Sisal
30% (les composite PE/Sisal tester sont : PE traité au plasma/Sisal non traité au plasma ; PE
non traité au plasma / Sisal traité au plasma ; PE traité au plasma/ Sisal non traité au plasma ;
PE non traité au plasma/ Sisal non traité au plasma) pour les essais a la traction ils ont
clairement remarqué des valeurs supérieures pour les composites PE traités au plasma/Sisal
non traités au plasma . Quantaux essais de flexion ils ont remarqué que tous les composites
contenant des substances traitées au plasma indiquent des valeurs plus élevées de la résistance
a la flexion par rapport aux autres échantillons, par contre pour les essais lzode il ont
remarqués que le traitement au Sisal réduit la résistance au choc.

Sydenstricker et al.[37] ont traités des fibres de Sisal avec NaOH(0,25-0,5-1-2-5-10 % w /w)
ou (1-2-3 % W/W) de N-isopropylacrylamide en solution aqueuse et ils ont étudier I’influence
de ce traitement sur le degré de cristallisation, I’évaluation la densité des fibres, 1’absorption
d’cau et la résistance a la traction et ils les ont comparés avec les fibres non traitées. Le
résultat obtenu montre que les composites Sisal/polyester les plus performant sont ceux traités
a 2% N-isopropylacrilamide pas seulement parce qu’il représente une bonne résistance a la
traction et moins d’absorbation d’eau mais aussi un meilleur résultat par rapport a la
cohésion entre fibres et matrice.

Parasad et al.[38] ont traités les fibres de Sisal a 5% de NaOH pendent 24 heures pour essayer
d’améliorer la résistance au choc du composite Sisal/polyester et ils les ont comparés a ceux
non traitées. L’étude a montré une supériorité pour les fibres non traitées , ceci montre que ce
traitement n’est pas adéquat (insuffisant) pour améliorer la résistance au choc de ce matériau.
L’effet des traitements de surface des fibres de Sisal au silane et au alkali, de 1’addition de
plastifiant et de procédé de recuit sur la cristallisation et les propriétés thermo-mécanique des

composites poly (acide lactique) ont été étudié par A. Orue et al. [39]. L'addition de fibres de
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Sisal et l'utilisation du procédé recuit a considérablement amélioré le comportement thermo-
mécanique du PLA et augmente le degré de cristallisation. Malgré I’augmentation de la
cristallinité, la résistance a la traction et le module de young des composites non plastifiés ont
diminué en raison de la formation de fissures a c6té de I’interphase PLA / fibre de Sisal
endommageant ’adhérence entre fibre de Sisal et matrice de PLA. Cependant, les propriétés
de traction de recuit, les composites PLA / huile époxyde / fibres de Sisal n'ont pas été
endommagés considérablement parce que l'utilisation d'huiles époxydes a contribué a
améliorer I'adhérence entre les fibres de Sisal et la matrice de PLA. De plus, ’ajout d’huiles
végeétales a du PLA pur a accéléré le processus de cristallisation. Il convient de souligner
qu’apres le processus de recuit, PLA / ELO / Sisal le systéeme de fibres a montré une
augmentation de 80% de la valeur du module de traction au PLA pur non recuit en conservant
une résistance et valeurs d'allongement a la rupture.

D’apres les travaux qui ont été faites par JOSEPH et al.[35]. Surdes compositesa base de fibre
de Sisal/PE de difféerentes longueur (2,1-5,8- 9) orienté de facon aléatoire et unidirectionnelle
avec une fraction de 30%. Ils ont constate que les meilleures propriétés mecaniques a la
traction du composite sont supérieures a une longueur entre 5,9 et 9 quand ils sontorientés
unidirectionnelle.

le teste de I'échelle de dureté Shore (Shore-D hardness) pour le fibre de Sisal de banane et de
chanvre traitées au maléique anhydride avec une matrice polystyréne ont été réalisés par
MISHRA et al.[40] les résultats sont résumer dans la tableau (I-7) suivant

Tableau I.7Dureté Shore-D des composites a base de fibres traitées et non traitées [39].

Dureté
Echantillons
Non traité Traité (MA)
1 Banana Fibers 63.00 69.00
2 HempFibers 67.00 67.00
3 Agave Fibers 65.00 73.00

MISHRA et al.[40] dans ce travail on étudier I’influence de la concentration des fibre de
Sisal , banane et chanvre (40-45-50-55 ) traitées au maléique anhydride dans les composites
HDPE sur Module de Young, module de flexion, résistance aux chocs et dureté ils ont

constatéune diminution des propriétés mécanique avec I’augmentation de la quantité de fibres
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dés le tout début (c.-a-d., 40%) jusqu’a 55% de la concentration en fibres dans le PEHD. Le
composite de fibres de Sisal montre la plus haute résistance parmi toutes les fibres composites
pour tous les rapports.

Le procéder de mise en ceuvre ou la méthode de préparation du composite peut avoir une
grande influence sur le comportement mécanique du composite. En effet JSSEPHE[35]et
al[41]dans leurs travail on étudier I’influence de la méthode de préparation du composite
(melt-mexingméthode et solution mexingméthode) tout en variant la longueur des fibres, leur
orientation et leur fraction. Les meilleurs résultats sont obtenus pour la méthode de solution
mexing process a 30% pour une longueur de 5,8 mm

TOWO et al [42] dans leur article ont fait des tests de fatigue sur les échantillons de
composites avec des fibres de Sisal traitées avec 0,06 M de NaOH et des resine epoxy et
polyester. Pour les compostes PS/Sisal on remarque la fibre traitée résiste mieux que les fibres
non traitées avec les mémes pourcentages de contrainte a la rupture. Pour les composite
EP/Sisal, par contre le traitement de la fibre n’a pas une grande influence sur les résultats du
test de fatigue.

Dans un autre travail de TOWO et al.[43]méme matériaux ont été utilisés et ils ont tracer le
diagramme S-N obtenu a partir des données de fatigue aux rapports de contrainte de R = 0,1
(tension — tension) et R = 1 (charge inversée) montrent une amelioration de la durée de vie en
fatigue descomposites apres traitement alcalin des faisceaux de fibres de Sisal. Les
diagrammes a durée de vie constante pour les composites a matrice époxy avec et sans
traitement, montrent que les fibres traitées ont une supériorité pour une fatigue a faible cycle.
Composites chargés en traction-traction(R = 0,1) montre des boucles d'hystérésis avec une
surface de boucle décroissante avec un nombre croissant de cycles.

Belaadi et al.[33]ont fait une étude sur les fibres brutes de Sisal puis sur un matériau en
empilés stratifiés croisés avec séquence [0/90]. Des essais statiques et cycliques en flexion a
trois points ont été utilisés pour étudier le comportement en fatigue de ces composites bio-
renforcés. Les essais cycliques ont été effectués a une fréquence de 1,5 Hz avec forme d'onde
sinusoidale et des niveaux de charge variant entre rd = 0,55 a 0,95 et les courbes de
dégradation de la rigidite (F / FO) ont été tracé. La rupture est atteinte aprés les premiers
cycles pour des niveaux de charge élevés, alors que pour des valeurs faibles de la fracture rd
(0,55), la fracture est partielle, méme aprés avoir atteint un million de cycles.

Une étude portée sur des fibres de Sisal avec du caoutchouc naturel traité au maleicanihedrid
et non traités faite par WONGSORAT et al.[44]avec fraction de fibres différentes (10,20,30)
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on montrer que, pour les matériaux non traités, la dureté du matériau augmente avec
I’augmentation du taux de fibres dans le matériau alors que le temps du durcissement, le
temps de fusion, le module traction et I’allongement diminue. En ajoutant des taux différents
de matrice traitée on remarque que cela contribue positivement a I’amélioration des propriétés
meécanique du matériau. lls ont aussi fait une étude comparative entre les matériaux cités et le
compositecarbon noir/ NR , les résultats sont meilleurs pour Sisal avec du caoutchouc naturel
traité au maleicanihedrid pour la résistance a la traction.

Parasad[38] a fait une étude détaillée sur la recherche des propriétés a I’impact des matrices
polymére renforcées aux fibres de Sisal (& la fois sur le taux de fraction des fibres et sur
I’épaisseur du specimen). IIs alors calculer la résistance au choc avec des fraction et des
épaisseurs différentes. 11 a déduit qu’en augmentant le taux de fibre et 1’épaisseur la résistance
au choc augmente aussi

Antich et al.[45] dans ce travail deux méthode de caractérisation de fracture ont été utilisées
(méthode de normalisation et calcule du travail de fracture) pour les composites HIPS/Sisal
pour caractériser et étudier la ductilité de ces matériaux et leurs résistances a I’impact et leur
comportement de fracture. Une diminution de la ténacité c’est avéré du composite par rapport
a la matrice seul. Ce comportement est expliqué par la restriction de la cohésion entre les
fibres et la matrice.

Une étude comparative des propriétés mécanique des composites a base de fibres de Sisal et
epoxy avec et sans ajout de poudre d’aluminium a été étudiée par Patha et al.[46] des
échantillons de 295*150*5 avec un taux de fibre de (9 :1) W (fibres : matrice) ont été élaborés
par la méthode de moulage de compression faite manuellement. La densité des deux
composites (avec et sans ajout de poudre d’Al) et la fraction volumique du vide ont été
calculées. En comparant les résultats obtenus, on remarque que les composites contenant la
poudre d’Al est plus dance mais contient moins de vide au sein du matériau. Le teste de
micro-dureté montre qu’en présence de poudre d’Al la dureté diminue a cause de la ductilité
supplémentaire obtenue par le matériau. Parce que I’absorption d’eau par les matériaux
conduit a la diminution des propriétés mécanique du matériau, le teste d’absorption d’eau a
aussi été fait, en calculant le pourcentage de présence d’humidité dans les deux composites.
Les courbes montrent clairement que les matériaux composites fibres de Sisal/epoxy avec
ajout de poudre d’aluminium absorbe moins d’eau. Ceci est aussi valable pour I’épaisseur du

gonflement.
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Figure 1.11 Variation de I'absorbions d*humidité en fonction du temps pour les
deuxmatériaux [46].

Les deux matériaux ont aussi été soumis au teste de traction et d’impact (charpy). L’ajout de
la poudre d’aluminium améliore considérablement les propriétés mécaniques du matériau.
Akash et al.[47] ont fait une étude expérimentale sur un composite hybride a base de fibres de
Sisal et de chanvre. Les tests mécaniques et la capacité d’absorption d’eau ont été réalisés sur
les composite Sisal-chanvre traité au alkali de longueur de 10-15 mm et epoxy a différente
fraction volumique. Les échantillons ont été préparée par une machine de compression. Les
résultats obtenus que la résistance a la flexion augment avec 1’augmentation du taux de fibres
dans le composite, ceci augmente aussi la dureté du matériau. Quant a I’absorption d’eau,
comme il a été observer dans les travaux de Paltha[46] , plus la teneur en fibre augmente plus
il y a absorption d’eau.

Chaque propriété mécanique des matériaux sont établies par différents types d’essais
mécaniques. Pour cela Devaraju et Sivasamy[48] une analyse du comportement mécanique
des composites a base de fibres de Sisal traitées au NaOH (orientation aléatoire) et résine
epoxy avec et sans ajout de nano particules (0,5% de ZnO et ZrOy). Les tests ont conduit aux
résultats suivants : pour les tests de dureté de traction et de résistance a I’impact, les
composites contenant les nano particules ZrO» sont supérieurs aux autres composites. En effet,
ZrO, améliorant la résistance inter-laminaire de la fibre de Sisal. Bien que I'ajout de NP ait
durci la surface du composite, il a affaibli la fibre de cellulose. D'ou le I’ajout de NP n’a pas

aidé a améliorer la résistance a la flexion.

Page 24



CHAPITRE I : Etude bibliographique

Tableau 1.8 Valeurs expérimentales de I'échantillon selon la norme ASTM[48].

Eprouvette/Test Dureté Brinell Energie d’impact Contrainte de Contrainte de

Mécanique (BHN) (Kg/m? traction compression
Sans NPs 45.14 5.3 38.65 55.65
Avec ZnoNPs 51.02 6.9 45.72 42.96
Avec Zno2 NPs 63.66 7.7 52.21 38.79

Sushma et al.[49] se sont intéressés a la fabrication et évaluation expérimentale des propriétés
mécaniques des composites de polyester renforcés avec des fibres de Sisal traitées au NaOH.
L’influence de I’orientation des fibres a aussi été étudiée a des degrés différents pour les
essais de flexion et de traction. Pour La résistance a la traction du composite 0 °/90 °/ 0 ° est
supérieure a celle des autres materiaux. Cela pourrait étre di a la répartition uniforme du
transfert de contrainte entre les fibres. Pour la résistance a la flexion le meilleur résultat a été
obtenue pour les composites 0°/45°/0°. L’incorporation des degrés de 0°/45°/0° pour la
fabrication des composites donne une capacité de résistance supérieure résistance a la
compression et donne également une résistance améliorée aux forces transversales. En outre
le bon emboitement entre les fibres a 0°/45°/0° améliore la résistance a la flexion des
composites.

Ramalingam et al.[50] ont tenter d’évaluer ’utilisation de fibres de Sisal pour améliorer des
mélanges bitumineux. Des échantillons ont éte testés on laboratoire de mélanges bitumineux
renforcés aux fibres de Sisal a différents dosages et des longueur différentes. Les propriétés
mécaniques de dureté et résistance a la fatigue ont eté etudier. Pour le teste de rigidité, on
remarque que plus le dosage de fibre augmente, le module de rigidité diminue pour toutes les
longueurs de fibres. Ceci peut étre expliquer par la diminution de la stabilité avec
I’augmentation du taux de fibres. Pour les tests de fatigue, 1’addition des fibres & un dosage de
0,1% augment la résistance a la fatigue du bitume pour une longueur de 15mm. En effet a
moindre dosage de fibre, leur répartition est uniforme dans le mélange ayant ainsi une plus
grande résistance.

Les structures composites stratifiées sont des pieces structurelles réalisées par empilement de
nappes en optimisant les directions des renforts en fonction des charges qu’elles doivent subir.
Luciano et al.[51] ont élaborés un matériau stratifié d’aluminium renforcé par des fibres de
Sisal tissé et ils les ont comparés au matériau composite epoxy renforcés aux fibres de Sisal.
Les échantillons ont été testés sous traction, flexion et impact. Les résultats obtenus pour les

composites stratifiés dépassent largement les autres composites. Les auteurs ont jugé que ce
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type de matériau peuvent étre promoteurs et durable pour des applications structurelle et
multifonctionnelle, car ils ont une bonne résistance a la traction, flexion.

Zuccarello et al.[52] ont présentésun travail proposant un procédé de fabrication caractérisé
par un durcissement sous un pression de moulage. Un tel processus de fabrication permet a
l'utilisateur d’obtenir des biocomposites de haute qualité en renfor¢ant une matrice époxy a
travers des tissus cousus unidirectionnels correctement fabriqués en laboratoire en utilisant
des fibres de Sisal optimisées avec différentes fraction volumique pour des application
structurelles. Un tel processus a été optimisé en déterminant la corrélation optimale entre le
principalparamétre de durcissement (heure de début, durée et pression appliquée) et lafraction
volumique de fibres. Dua sa grande résistance a la traction et a sa valeur deforce spécifique,
les auteurs ont juge que ce matériau est digne de rivalisée les métaux et les composites a fibre
synthétique

Une étude comparative entre les composites avec fibres de Sisal revétues de PLA et les
composites de polyester renforcés par de fibres traité et non traités de fibres de Sisal a été
mené par Sahu et Gupta [53] dans le but de surmonter les limites des fibres naturelles et de
ses composites a base de polymeéres, les propriétés mécanique statique et dynamique ont été
évaluer. Les meilleures propriétés mécaniques ont été révélées par le composite a fibres de
Sisal revétues de PLA suivi par le composite traite (NaOH) et le composite non traité.

Des essais et modélisation numérique de blocs de béton creux renforcés de fibres de Sisal
pour applications structurelles dans le batiment ont été faites par 1zquerdo et al.[54] . Selon le
programme expérimental réalisé sur les blocs de béton creux, 1’ajoutant des fibres de Sisal au
béton n'améliore pas les propriétés mécaniques (resistance a la compression et module
élastique) des différents blocs. D’autre part, les fibres augmentent la ductilité du bloc. Les
spécimens en béton brut, au contraire, sont caractérisés par défaillance fragile.

Belaadiet al. [55] ont étudies les propriétés mécaniques des cordes de Sisal avec un angle de
torsion de 13° pour différente longueur de fibres (de 50 a 300 mm) soumis a une traction
quasi-statique. Les résultats obtenus sont analysés par la distribution statistique de Weibull a 2
et 3 parameétres pour différent indice de probabilité pour estimerles propriétés mécanigues.
Selon les tests de traction effectués sur les fils végétaux, il a été constaté que la contrainte et la
déformation a la rupture du fil diminuaient avec I’augmentation de la longueur de référence,
Cependant, le module d'élasticité n'est pas affecté par la longueur de référence. De plus, les

fils de Sisal sont anisotropes (dispersion élevée des résultats), L'étude statistique a fourni une
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Iégére surestimation des propriétés mécaniques du fil avec Weibull & 2 paramétres.
Néanmoins, il reste le meilleur outil statistique pour nos données.

L'effet de la torsion des fibres sur les propriétés de traction de fibres de Sisal simples a été
étudié par un essai de traction par Ma et al.[56]. Quatre types de fils de Sisal avec quatre
niveaux de torsion différente (20 60 90 150 TPM (tour par metre)) ont été effectuées et les
propriétés mécaniques ont été examinées a la fois des fils de Sisal non imprégnés et
imprégnés de résine. Les resultats obtenus on montrer que la fibre de Sisal non torsadés
présentait une résistance a la traction supérieure a celle des fibres tordues en raison de la
fracture de la paroi cellulaire de la fibre. Cependant, le module de traction a montré des
valeurs plus élevées aprés avoir été tordu, ceci est d0 au processus de torsion des fils, qui a
induit la réorientation des microfibrilles de cellulose pouvant conduire a I'amélioration de
module de fibre. Pour les fils non imprégnés, la résistance a la tractiona augmenté en
premierpuis a commenceé a diminuer quand un niveau de torsion critique(90 tpm) a été atteint.
Les changements dumode de glissement de la fibre ont conduit a larupture. Cependant, les
propriétés de traction des fils de Sisal de la résine imprégnéeont continué a diminuer avec
I’augmentation du niveau de torsion de la fibre. Parce quela matrice fournit une force de
liaison suffisante entre les fibres de Sisal dans le fil imprégné, le Sisal a faible torsionun fil
avec un faible angle de torsion posséderait une meilleure Propriétés de résistance a la traction.
La dureté, résistance aux chocs, coefficient de frottement et résistance chimique des
composites hybrides ont été développés par la combinaison des fibres de Sisal et de verre dans
une matrice époxy avec et sans traitements alcalins ont été étudiés par Ashok kumar et al.[57]
tout en variant la longueur des fibre (1 2 3 cm). Les propriétés mécaniques susmentionnées
ont été améliorées de maniere optimale pour une fibre de 2 cm longueur par rapport aux fibres
de let3cm.

De plus, le traitement alcalin ameéliore les caractéristiques adhésives de la surface de la fibre
de Sisal en éliminant I’hémicellulose et la lignine. La raison en est que la surface offre une
bonne adhésion a l'interface matrice de fibres et une augmentation des propriétés mécaniques.
.5 Généralité sur ’Alfa

L’Alfa ou Sparte (Stipa tenacissima L.) (de l'arabe halfa) de la famille des poacées, est une
graminée vivace trés robuste avec de grandes grappes compactes. Originaire des régions
arides et semi arides méditerranéennes a I'exclusion des secteurs désertiques: Afrique du Nord
(le Maroc, I’ Algérie la Tunisie, et la Libye) et Europe du Sud (I’Espagne et I’Italie). L’ Alfa

résiste a —15 °C, au-dessous de 1 a 3°C, la plante se met en état de vie latente, I’optimum de
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développement pour elle se situe entre 19 a 25 °C de température moyenne annuelle. Les
cires limitent I’évaporation de 1’eau ce qu’il lui permet de résister a de haute température sans
consommer beaucoup d’eau. C’est une plante permanente qui ne disparait pas pendant I’hiver
et qui pousse indépendamment formant des nappes. Grace a la faible consommation d’eau,

I’Alfa est endémique dans la région méditerranée d’ouest, une région plutot séche.

Figure 1.12Plante d'Alfa.

La répartition territoriale[59]
connue a ce jour est estimée a :
- Algérie: 4.000.000 ha,
- Maroc: 3.186.000 ha,
- Tunisie: 600.000 ha,
- Lybie: 350.000 ha,
- Espagne: 300.000 ha.
Malgré cette richesse végétale abondantes elle reste malheureusement trés peut exploiter dans
le domaine des matériaux composites.
La plante présente un intérét écologique et économique. En effet, elle n’a pas besoin
d’insecticides ni de pesticides nocifs a ’environnement et elle consomme trés peu d’eau.
1.5.1 Morphologie de la feuille
Au lieu d’une plante normale avec une grande tige avec des ramifications et des feuilles qui
s’enroulent sur elle-méme lors de grande température. Par contre, beaucoup de tiges poussent
en forme de cercle (vue de haut) en se partageant la méme racine. Les tiges peuvent atteindre

une hauteur d’un métre, et les racines une profondeur de plus d’un métre
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Figure 1.13 Tiges de plante Alfa.
Les racines sont tres ramifiées avec beaucoup de nceuds ou de nouvelles racines secondaires
commencent. De cette fagcon, 1’Alfa est bien ancré dans le sol, ce qui est nécessaire dans les
régions ou elle pousse.
1.5.2 Morphologie de la fibre

En général, la structure des fibres est hétérogene. Les plus petites parties dans les fibres sont
les filaments cellulosiques ou les fibrilles, ayant des longueurs de 2 a 5 mm et des diametres
de 5 a 10 um. Ces fibrilles se sont liées d’une maniére dense par I’hémicellulose en formant
les fibres. Les fibres ont un diamétre de 50 um environ. Ensuite les fibres se sont liées par la
lignine et des pectines ce qui donne les faisceaux de fibres, ¢’est-a-dire les fibres techniques

La liaison des faisceaux de fibres donne finalement la tige.

Figure 1.14 Image MEB de la coupe transversale des fibres[29].
1.5.3 Composition chimique
Les tiges d’Alfa sont composées de filaments cellulosiques liés par de la lignine, des pectines

et de I’hémicellulose.La composition chimique (% massique) approximative de 1’Alfa est la

suivante[29]:

Page 29



CHAPITRE I : Etude bibliographique

Tableau 1.9 Composition chimique des fibres d'Alfa.

Cellulose | Hémicellulose | Lignine Les cendres Eau

(44-47%) | (22-35%) | (19-24%)| (2-5%) 10

1.5.4 Application et usage
L‘homogénéité apparente de I’écosystéme Alfatier cache une grande diversité biologique et
d’énormes potentialités pour le développement socio-économique régional.
L’Alfa présente plusieurs applications aujourd’hui qu’on pourrait classer comme suit :
- pour la fabrication des produits artisanaux tels que les tapis, les paniers et les cordes.
- comme nourriture pour les animaux sauvages et pour le bétail.
- pour des applications papetieres dans la fabrication de papier de qualité supeérieure, de papier
filtre et de papier condensateur (dielectrique).
- la production de fils textiles.
- Les fibres tirées de ses feuilles peuvent, une fois filées, s'employer pour la fabrication de
cordages. Au printemps, la feuille est tressée pour confectionner divers objets de sparterie :
paniers, couffinsetc Il existe aussi une fabrication de tapis traditionnels.
- Le pouvoir calorifique supérieur des fibres d’Alfa lui confére un usage énergetique
important sous forme de briquettes combustibles en remplacement ou d’appoint au bois de
feu.
- pour des applications techniques renforcement des composites. En effet,

derniérementquelques études ont utilisé des fibres d’ Alfa comme renfort de polymeres.
1.5.5 Propriétés mecaniques

Le tableau (1-10)suivant présente quelque caractéristique mécanique des fibres d’ Alfa

Tableau I.10Caractéristique mécanique des fibres d’Alfa[59]

. Allongement a la Contrainte a la Module de Young
Densité (g /mm?3)
rupture (%) rupture (MPa) (MPa)
Fibre d’Alfa 1,4 1,5-2,4 134-220 13-17.8

Borchaniet al. [29]sont intéresses a de nouveaux biocomposites a propriétés spécifiques ils ont
élabore a partir de fibres naturelles cellulosiques originaires de I’Alfa traitée a 1% et a 5% de

soude et non traitées, en utilisant comme matrice un biopolymeére basé sur un polyester. Les
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essais mécaniques en traction, charpy ont été réalisés sur les éprouvettes injectées. Ainsi, la
cohésion a l’interface fibres/matrice semble s’améliorer avec le traitement alcalin.Le
traitement des fibres génere a leurs surfaces des sites capables de promouvoir les interactions
au contact de la matrice polyester.Ils ont conclu que I’incorporation de fibres courtes d’Alfa
traitées ou non, a caractere renforgant, conduit a une perte du comportement ductile mais en
contrepartie, induit un gain trés important de la rigidité et de la résistance mécanique.

Eva rogg et al. [60]a fait une étude approfondie de la composition chimique des tiges d’Alfa
dans le but d’extraire des fibres longues d’Alfa qui reste jusqu’a maintenant trés peu exploité
pour usage textile . Un prétraitement de trempage dans 1’eau salé a été fait pour éliminer les
graisses et les impuretés présente dans la plante puis le mode opératoire, de travail consiste en
deux grandes parties. Premiérement I’extraction de fibres d’Alfa longues a partir de tiges est
examinée. Deuxiemement la cellulose d’Alfa est dissoute dans le solvant NMMO afin
d’obtenir une solution filable pour un usage textile. Apres beaucoup d’essais dans le
laboratoire, les meilleures fibres sont obtenues avec un traitement de soude, suivi d’un
traitement enzymatique avec des pectines et terminé par un deuxiéme traitement de soude.
Mohamed dallel et al.[61]a évaluer le potentiel textile des fibre longue d’Alfa et étudier les
caractéristique physico-chimique de ces fibres afin d’expliquer ses propriétés intrinséques, de
I’intégrer ensuite dans le circuit de transformation textile. Il a été trouve dans ce travail
qu’avec une succession de traitements adéquats, il est devenu possible d’obtenir des fibres
cellulosiques avec des propriétés physiques et mécaniques comparables avec celles des autres
fibres végétales

Mechakra et al [62] ont mené une étude sur les propriétés mécanique et caractérisation d’un
composites de polypropyléne renforcés au fibres naturel d’Alfa courtes. Dans le but
d’augmenter les propriétés mécaniques du composite, les auteurs on traiter les fibre courtes
d’Alfaa la soude avec des concentration différente a des durée différentes. L’expérience
menée a abouti a un résultat satisfaisant au bout de 24h de durée de traitement a une
concentration de 1,6 mol/l d’hydroxyde de sodium. Ces résultats seront utilisés lors de cette
étude.

Arrazakhiz et al [63] on étudier Ieffet de différent traitement chimique au alkalin |,
estérification et éthérification sur les fibre courtes d’Alfa et son impact sur les propriétés
mécanique et thermique des composites avec polypropyléne. D’aprés les résultats obtenu les

composites a base de fibres d’Alfa traités augment significativement les  propriétés
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meécanique et thermique du matériau et le meilleur résultat a été observer pour le traitement
au esther.

Belhassen et al.[16] ont mené des recherches sur 1’effet de I’incorporation des fibres d’Alfa
traitées a la soude, a une matrice biopolymére commerciale Biopar-S qui est un polyester a
base d’amidon pour les caractérisées en termes de performances mécaniques propriétés
thermiques et de comportement d'absorption de I'eau. Dans cette étude, le matériau a été
élaboré dans un mélangeur interne suivi d’une opération d’injection. Les auteurs ont montré
que l'incorporation des fibres lignocellulosiques dans ce type de biopolymere provoque une
forte augmentation du module d’élasticité et de la résistance maximale a la traction et a la
flexion des biocomposites en fonction du taux de fibres en passant de 10 a 30 % avec une
diminution de I’allongement a la rupture. Une augmentation de la résistance aux chocs des
biocomposites a été aussi démontrée. Les auteurs ont expliqué I'amelioration de la résistance
mécanique par les images MEB qui ont prouvé la forte adhésion entre les fibres d’Alfa et la
matrice ainsi que par la valeur du facteur de forme des fibres qui dépasse la valeur critique.
Benbrahim et al.[59] ont étudié I’effet de I’influence de ’orientation et de la fraction
volumique des fibres d’Alfa sur les propriétés de traction unidirectionnelle des composites
Alfa-polyester. Les plaques composites ont été préparées a l'aide de tissus de fibre long d’ Alfa
unidirectionnels, a partir desquels des spécimens sont découpés pour des experiences
mécaniques. L’étude mener a aboutia des résultats tres satisfaisants pour un usage de
plusieurs structure mécanique remplacant les fibres synthétiques

Le travail de rokbi et al. [64] porte sur I’étude de I’effet des traitements chimiques des fibres
par alcalinisation sur les propriétés de flexion en composite a matrice polyester renforcé de
fibres naturelles d’Alfa. Les fibres d’Alfa sont soumises a des traitements alcalins avec NaOH
a 1, 5et 10% pendant une période de 24h et 48 h a 28 ° C. les fibres orientées de maniére
aléatoire a un taux de 40% de fraction volumique. Les résultats expérimentaux montrent que
le comportement en flexion des composites fabriqués a partir de fibres traitées aux alcalis sont
meilleur comparés a ceux qui sont non traitées et les meilleurs résultats sont observer pour
10% de NAOH pendant 24h.

Ladibi et al.[65] ont élaboré un matériau complétement lingocellulosique. Il aété préparer a
base de fibres d’Alfa comme renfort et de deux types de matrice la premiére faite avec de la
pate d’Alfa et la deuxiéme matrice faite avec de la pate de bois dissoutes dans 8% en poids de
NaOH et de I’eau. L’adhérence entre les fibres de renforcement et les deux types de matrices

a été étudiée a I’aide de MEB et s’est avéré excellent. Cette étude confere une valeur ajoutée

Page 32



CHAPITRE I : Etude bibliographique

aux fibres d’Alfa en tant que ressource potentielle pour la fabrication de nouveaux matériaux
écologiques qui combinent une faible densité et de bonnes propriétés mécaniques.

Nour et al. [66] ont étudié un composite constitué d'une matrice de polypropyléne renforcée
de fibres courtes Alfa non traitées et traitées chimiquement. L'homogénéisation des fibres a
été traitée a l'aide d'un modéle Mori-Tanaka modifié et par la méthode inverse, leurs
caracteristiques mécaniques sont déterminées par la suite.

Helaili et al.[67] ont étudié l'effet de I'incorporation d'une distribution courte et aléatoire de
fibres d'Alfa dans une résine époxy. lls ont identifié le composite biosourcé par la technique
d’homogénéisation numérique par éléments finis et par des expériences. Ils ont validé le
modéle numérique par des résultats expérimentaux. Les résultats montrent que le
renforcement avec des fibres Alfa avec une fraction volumique de 10% augmente le module
d'élasticite.

Ajouguim et al.[68] vise & valoriser les fibres extraites de la plante d'Alfa en les utilisant
comme renfort dans le mortier avec différentes longueurs de coupe (10, 20 et 30 mm) et
différents rapports volumiques : 1, 2 et 3%. une amélioration de la résistance a la flexion est
constatée pour les mortiers renforcés avec 1% volume de fibre.

Ajouguim et al.[69] ont également étudié la faisabilité d'utiliser des fibres d'Alfa traitées aux
alcalis comme renfort de briques de terre compactee. Ils ont étudié les proprietés mécaniques
(résistance a la flexion et a la compression) et morphologiques des éprouvettes compactees.
Les résultats montrent que les proprietés mécaniques des briques de terre compactées
augmentent avec l'ajout de fibres naturelles.

Cheraddiet al.[70] visaient a élaborer un nouveau biocomposite d'isolation acoustique
utilisant des fibres d'Alfa traitées et des fibres de bois de sciure comme matériaux de
renforcement, et de l'acétate de polyvinyle comme agent liant. Ils avaient étudié les propriétés
d'absorption acoustique du matériau résultant par les tubes d'impédance a deux microphones.
Les données enregistrées ont été comparées et analysées en moyennes et hautes fréquences.
Ils ont découvert que ces biomatériaux ont une bonne absorption acoustique et représentent un
choix judicieux pour les panneaux insonorisants.

Helaili et al.[71] sur leurs travaux récents ont essayé de développer et de valider un prototype
virtuel numérique d'éléments finis qui peut étre utilisé pour la conception de prothéses. Ils ont
mise en ceuvre trois modéles d'éléments finis.les résultats expérimentaux et les résultats
obtenus sont proches. Sur la base de ces résultats, ils ont constaté qu'une douille renforcée par

des fibres d’Alfa ne répond pas aux exigences statiques et de fatigue
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1.6 Conclusion

Ce chapitre présente une analyse bibliographique réalisée dans le but de se familiariseravec
les matériaux composites. L’objectif est de constituerune base de connaissances qui pourra
étre utilisée par la suite pour le choix desdifférents matériaux nécessaires a la réalisation d’un
matériau a base de constituantsnaturels. Tout d’abord, les notions et définitions principales
relatives aux éco-compositessont rappelées. Puis les matériaux composites sont définis, ainsi
que les différents élémentsqui les composent. De nombreux types et architectures de renforts
sont décrits,ainsi que différentes matrices et particulierement des matrices polyméres. Dans
les deuxcas, une revue de la littérature concernant spécifiquement les renforts et les matrices
biosourcées est proposée. Par la suite, les procédés de mise en ceuvre des matériaux
compositesles plus couramment utilisés sont présentés. L’ensemble de ces éléments
bibliographiques peut alors étre utilisépour choisir une matrice et un renfort dans le but de
constituer un bon matériau, ainsi qu’un procédé de fabrication compatible avec les

différentsconstituants utilisés.
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1.1 Introduction

L'objet de cette partie est d'établir une synthése de I'analyse du comportement mécanique et
de la théorie des plaques stratifiées. Ainsi, le développement de l'utilisation des matériaux
composites dans les structures nécessite et de mettre en place les outils nécessaires a la
modélisation du comportement mécanique des matériaux composites et a l'analyse des
structures stratifiées [72]

11.2 Architecture des matériaux composites

Selon les types de renforts et de matrices choisis, il est possible d’é¢laborer différentes
architectures de matériaux composites, avec des niveaux de performance tres différents et/ou
de renforcer des directions privilégiées en jouant sur I’orientation des fibres. La figure ci-

dessous (I11-1) présente quatre configurations fréeqguemment rencontrees :
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Figure 11.1 Différentes architectures des matériaux composites a) composite chargé b)
fibres courtes c) stratifiés d) sandwich.

I1.3 Structures composites stratifiées

Les structures composites stratifiées sont constituées de couches successives de renforts
imprégnés de résines. Les couches sont également nommees plis. Les structures stratifiées
réalisées a partir de matériaux composites sont constituées d’empilements de nappes
unidirectionnelles ou bidirectionnelles. Ces nappes sont formées de renforts en fibres longues
liées par de la résine. Le role du renfort est d’assurer la fonction de résistance mécanique aux
efforts. La résine assure quant a elle la cohésion entre les renforts de maniere a répartir les
sollicitations mécaniques. Le choix de certains parametres tels que le type de renfort, la
séquence d’empilement et plus particulierement I’orientation des plis permettent d’obtenir un
nouveau matériau avec des propriétés mécaniques spécifiques. Les composites stratifiés sont
généralement utilisés pour la réalisation de piéces structurelles en optimisant les directions

des renforts en fonction des charges qu’elles doivent subir. [1]
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1.4 Comportement des matériaux

11.4.1 Grandeurs mécaniques
Pour calculer les grandeurs mécaniques en suivant le concept de base de la mécaniqueil est
nécessaire de bien connaitre les fondements théoriques de la mécanique des solides
déformables, il est primordial d’étudier pour chaque cas les quantité cinématique (
mouvement, changement de forme , déplacement , allongement), et les quantité statique (
I’interaction mécanique entre deux corps a I’intérieur du matériau, force et contrainte), puis le
comportement qui représente le lien entre la statique et la cinématique. Dans un espace 3d les
quantités locales qui sont lié a un élément de matiére, sont décrites par I'état des contraintes
d'un solide soumis a un chargement mécanique, qui permet de caractériser les actions
mécaniques exercees sur un élément de matiére en statique. Et des quantités cinématiques qui
représentent la déformation c.a.d. le changement de forme sous l'effet d'actions mecaniques
extérieures d’un élément de maticre. Ces grandeurs sont présentées en notation vectorielle et
matricielle  (ANNEX1). Les équations de comportement relient les contraintes aux
déformations et permettent d'avoir suffisamment d'équations pour solutionner le probléme.
11.4.2 Comportement linéaire élastique des matériaux
C’est le lien de proportionnalité entre le tenseur des contraintes et le tenseur des déformations
il dépend de la symétrie de la microstructure et il est fonction de deux paramétres materiau :
module de Young et le coefficient de poisson
0ij=Cijnéuet &= Sijuon
Cijareprésente le tenseur des rigidités et Sijw le tenseur des souplesses, tenseurs d’ordrequatre
et inverses 1I’'un de I"autre (ANNEX 1).
Cette loi, généralement appelée loi de Hooke généralisée, introduit la matrice derigiditéC,
symétrique. Le comportement linéaire d'un matériau est donc décritdans le cas général a l'aide
de 21 coefficients indépendants.Ce cas correspond a un matériau ne possédant aucune
propriété de symétrie.La plupart des matériaux anisotropes possedent une structure présentant
une ou plusieurs symétries. Les propriétés de symétries geométriques réduisent alors le
nombre de constantes indépendantes nécessaires pour décrire le comportement du matériau.

Cette réduction est fonction des symétries présentées par le matériau considéré [72].
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11.4.3 Matériaux anisotropes
Matériaux anisotropes possédent une structure présentant une ou plusieurs symétries : par
exemple, les monocristaux, les structures fibreuses, les matériaux composites a fibres ou
tissus, etc. Les propriétés de symétries géométriques réduisent alors le nombre de constantes
indépendantes nécessaires pour décrire le comportement du matériau. Cette réduction est
fonction des symétries présentées par le matériau considére. Un matériau anisotropeest
caractérisé par 21 constantes élastiques indépendantes [72].

11.4.4 Matériau monoclinique
Un matériau monoclinique est un matériau qui possede un plan de symétrie. La forme de la
matrice de rigidité (ou de souplesse) doit étre telle qu'un changement de base effectué par
symetrie par rapport a ce plan ne modifie pas la matrice.Le nombre de constantes d'élasticité
indépendantes est reduit a 13.

11.4.5 Matériau orthotrope
Un matériau orthotrope possede trois plans de symétrie, perpendiculaires deux a deux. Il est a
noter que l'existence de deux plans de symétrie perpendiculaires implique I'existence du
troisieme : la forme de la matrice de rigidité est donc obtenue en ajoutant au matériau
monoclinique un plan de symétrie perpendiculaire au précédent. Le nombre de constantes

d'élasticité indépendantes est ramene a 9.

sens trame

¥ sens chaine

Figure 11- 2 : Couche de matériau orthotrope.

11.4.6 Matériau isotrope transverse
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Un cas particulier qui est 1’isotropie transverse qui présente un plan isotrope et une direction
de symétrie d'un matériau composite unidirectionnel. Le matériau se comporte donc comme
un matériau orthotrope possédant, de plus, un axe de révolution. Le matériau est alors appelé
matériau orthotrope de révolution ou isotrope transverse. Il en résulte qu'un changement de
base effectué par rotation quelconque autour de cet axe doit laisser inchangée la matrice de
rigidité (ou de souplesse). Le nombre de constantes d'élasticité indépendantes est ramené a 5.
[72]

matrice

Figure 11.3 Matériau isotrope transverse.

1.5 Modélisation des matériaux composite stratifiés

Pour résoudre un probléme mécanique d’un solide on a besoin d’un certain nombre de
données en entré (le mateériau utilisé, la géometrie de la structure, les conditions au limites).
On utilise ces données pour avoir des informations en sortie (I’état mécanique de la structure
en tout point, changement de forme et de rigidité, correspondance au cahier des charges, tenu
et résistance).

Les matériaux composites sont modélisés a une échelle intermédiaire entre 1’échelle
microscopique associée aux constituants de base du composite (le renfort et la matrice) et
I’échelle macroscopique liée a la structure. A cette échelle, appelée méso—échelle, une
structure stratifiée est schématisée par un empilement de monocouches homogénes dans
I’épaisseur et d’interfaces inter—laminaires. La couche et I’interface sont les deux entités

appelées méso—constituants, qui forment les bases des modeéles dédiés a 1’étude des structures
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stratifiées. L’interface inter laminaire est une entité¢ surfacique assurant le transfert des
déplacements et des contraintes normales d’une couche a une autre.

L'architecture de ces matériaux nous permet maintenant de dégager les grandes lignes de
I'étude de leur comportement mécanique. Cette étude comportera les phases suivantes :

En premier lieu, I'étude du comportement mécanique de chaque constituants, cette étude est
assez souvent désignée par microanalyse du matériau composite, appelé comportement
micromécanique. En suite I'éstude du comportement global du matériau constitué de plusieurs
couches, et désigné généralement par comportement macroscopique du matériau composite.
Ces deux études étant effectuées, le comportement mécanique global d'une structure en
composite sera ensuite analysé en adaptant les outils classiques du calcul des structures au
comportement macroscopique des matériaux composites. L'analyse des structures simples
(poutres et plaques) peut généralement étre abordée par une méthode analytique, alors que
I'étude de structures complexes nécessite l'utilisation de la méthode des éléments finis [72].

0. lmm

10um §

Echelle “micro” : Echelle “méso” : Echelle “macro” :
les constituants du matériau les constituants de la structure la structure
T — — | — — | — P

Figure 11.4 Les différentes échelles d'étude d'un stratifié.
11.6 Comportement Elastique d'un Matériau Composite Orthotrope
Les stratifiés sont constitués de couches de matériaux composites unidirectionnels ou de
composites a base de tissus, ces couches possédent trois plans de symétrie orthogonaux deux a
deux, et se comportent d'un point de vue élastique comme un matériau orthotrope.
Le comportement orthotrope est défini dans le repére matériau matérialisé pour un pli sous-
jacent du matériau. On cherche a décrire le comportement dans le repere piece. Le but est de

créer un lien entre les 2 repere pour décrire la méme grandeur avec des quantités scalaire
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différente. Le comportement orthotrope dans le repere matériau est décrit par un tenseur
d’ordre4 qui relie la contrainte a la déformation, ils sont en fonction des coefficients du
matériau. (ANNEX 1)

1.7 Comportement des composites stratifiés sous sollicitations mécaniques

11.7.1 Composite a fibres unidirectionnelle

Du fait de leur anisotropie, les matériaux composites stratifiés ne présentent pas forcément un
comportement linéaire d'un point de vue macroscopique. Leurs constituants font varier donc
leur comportement en fonction de leurs architectures géométriques. De plus, fraction
volumique et l'orientation des fibres et le type de fibres (organique ou synthétique) affecte le
caractere viscoélastique de la matrice ainsi que sur l'apparition de divers endommagements.
Dans le cas des composites a renforts unidirectionnelle, lI'origine de I'anisotropie provient de
la présence de fils paralléles entre elles.

Dans ce contexte Brunbauer et al.[73] ont reporté dans leurs travaux le comportement d’un
composite sollicité d’un effort de fatigue et en traction quasi statique suivant l'axe des fibres a
base de fibres de carbone et d’époxy et I’effet de la variation de la fraction volumique avec
différentes orientations des composites. On remarque que la dureté et la rigidité du matériau
augmente avec le pourcentage de la fraction volumique. Comme la charge est principalement
reprise par les fibres qui possede d'excellentes propriétés longitudinales, ils ont constaté que
les composites possédent une excellente résistance a la traction avec un comportement
linéaire élastique et une rupture considérée comme fragile. Dans le sens transverse, le
comportement est linéaire du fait la viscoélasticité de la matrice, et du glissement de la fibre.
Quant au mécanisme de rupture on remarque principalement la rupture de la matrice qui est
moins rigide que la matrice, et la décohésion fibre-matrice.

Zhang et al.[74] ont base leurs études sur I’effet I’influence de la séquence d’empilement et
I’emplacement des plis croisé soumis a un chargement mécanique en flexion 3 pointe du
composite verre E/polyester. Cette étude a permis de mettre en évidence les résultats
expérimentaux du mécanisme d’endommagement du composite. Ils ont constaté que les
stratifié au plus grand nombre de plis a O degré paralléle a l'axe de charge et qui se situe du
coté extérieur ont la plus grande rigidité et contrainte a la rupture comparée au stratifié
possédant des plis a 90 degrés a l'extérieur. Par contre, la deuxiéme catégorie posséde la

meilleure résistance du point de vue élongation maximale a la rupture. Quant au mécanisme
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de rupture on remarque principalement le délaminage comme phénoméne le plus
prépondérant.

11.8 Comportement des composites tisses

Comme nous I’avons décrit précédemment un matériau composite peut étre étudié a plusieurs
échelles. A une échelle microscopique un composite a plis tissés est considéré comme un
matériau orthotrope possédant trois plans de symeétrie orthogonale deux a deux constitué
généralement de fil unidirectionnel croisé & 90° direction chaine ou tram et souvent équilibré.
Ces matériaux sont caractérisés par 9 coefficients élastique, représente un comportement
linéaire fragile selon I'axe des fibres direction chaine ou trame. Dans ce cas, le premier mode
la rupture et la fissuration de la matrice. Pour une sollicitation en traction hors-taxe est normal
au plan du stratifie (cisaillement pur), est fortement non linéaire. Cette non linéarite est di a
I'apparition des endommagements et au comportement viscoélastique de la matrice organique.
L'étude du comportement mécanique sous chargement statique des composites stratifié en
renfort tissé a été réalise par de nombreuses auteurs. Daniel et al.[75] ontexaminé
comportement mecanique en traction, compression et cisaillement des composites stratifies
renforcer avec un tisser de fibres de carbone a cing faisceaux et de résine époxy (carbone de
type satin 5 équilibrer et carbone unidirectionnelle). Les résultats experimentaux conduisenta
une rigidité et une résistance a la rupture des stratifié sont inférieurs de moitié a celle de
stratifié a pli unidirectionnel. En effet les résultats montrent que les stratifiés tissé présente
une demande ductile plus marqué que ceux des stratifiés unidirectionnelle, ce qui se traduit
par une déformation a la rupture 2 fois plus importante.

KaraYaka et al.[76] ont étudié un stratifié carbone époxy en traction compression et flexion.
On remarque que le comportement non linéaire des a plier tissé est da perte de la rigidité du
matériau cela induit a lI'accumulation des endommagements. Du point de vue structural, les
composites unidirectionnels sont caractérises par une rigidité ainsi qu'une résistance la rupture
spécifique élevée. Mais c'est composite sont tres sensible aux dommages d'impact en raison
de leur faible résistance a la traction transversale. L'avantage d'utiliser les composites
stratifiés les stratifié a pli tissé présente une meilleure tenueau chargement hors plan et aux
impacts. En effet, leur tissage qui est composé de torrent entre croiser équilibrer offre une

bonne stabilité dimensionnelle dans les directions tram et chaine. C'est pour cette raison que
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la résistance transversaleen traction des composites est beaucoup plus élevée que celle des
composites unidirectionnels.
11.9 Comportement des composites hybrides
Le terme “comportement hybride” utilisé pour décrire un matériau qui contient de plusieurs
types de fibre dans une matrice commune. Les matériaux hybrides offrent des propriétés
meécaniques qui ne peuvent étre obtenu avec un seul type de renforcement. Cette méthode
permet d’avoir de meilleures propriétés de déformation est I'impact ultime tout en réduisant le
cout des matériaux composites. Le comportement des composites hybrides est en général
I’association des composants individuelle dans lequel il existe un équilibre entre leurs
avantage et inconvénients pour ’adapter selon des exigences particuliéres selon la conception.
Lorsque I'on considere les propriétes mécaniques des composites hybrides, on peut utiliser
une regle générale des mélanges qui quantifie une propriété matérielle par rapport a la
concentration volumique des constituants.

11.9.1 Estimations des modules dans la direction des fibres
On va chercher une estimation du module dans la direction des fibres. Pour un comportement
orthotrope on a besoin de 9 composantes, donc beaucoup de parametre pour déterminer son
comportement. Mais si on peut choisir, pour une application donnée le type de fibre et de la
matrice, nous n’allons pas forcement fabriquer des éprouvettes pour tester le comportement
du pli dans toutes les directions. Grace aux lois de comportement et 1‘outil mathématique nous
pouvons faire une premiere estimation des modules.
Le lien entre la force et le déplacement imposé passe par la somme des forces sur les
constituants du pli.Dans cette configuration on considere la disposition des constituants (fibre
et matrice) en paralléle

Pour les matériaux en parallele on a
i o . ... u(L)
F=>Fi=) diSi =ZE|S|5=ZE|S|T

Si on considere un seul matériau homogéne on a

(1.1)

F:oszEsngs&LL)

(11.2)

Le module élastique du matériau homogene équivalent vaut
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Eeq=Z%iEi=ZviEi 013)

Ou vi sont les fractions volumiques et E;j sont les modules de Young de chaque constituant.
Pour les deux constituants fibres et matrice, la formule se précise comme suit
E1l = viEs+ VmEm = viEs + (1 - v¢) Em (1.4)

Car la somme des fractions volumiques des différents constituants vaut 1.
On obtient une formule pratique pour I’estimation du module de Young dans le sens
fibres.Cette formule fait intervenir la fraction volumique de chaque constituant et leurs
modules de Young avec I’hypothése que la déformation est uniforme.
La contribution la plus importante au module sens fibre E; est celle donnée par la fibre, soit le
terme viEs. Ainsi, modifier le type de fibre ou sa fraction volumique modifie fortement le
module E; obtenu. D'autre part, le type de matrice choisi a une tres faible influence sur la
valeur du module dans ce sens.

11.9.2 Estimations du module dans le sens transverse
Dans cette configuration on considére la disposition des constituants (fibre et matrice) pour
une force imposee est perpendiculaire au sens des fibres, on estime que pour une méme force
et une méme section on peut écrire :

e Pour les matériaux en serie on a (pour la méme S)

e Sion considere un seul matériau homogéene

L LF
u(L) —SL—EO'—EE (“6)
e Le module élastique du matériau homogéne équivalant vaut
1 Ll _vy o, 1
E_eq_ZiTEi_Zllei (“7)

Cette formule fait intervenir les mémes quantités que pour le module dans le sens fibres mais
cette fois avec I’hypothese que la contrainte est la méme partout.

La contribution la plus importante au module sens transverse E, est celle donnée par la
matrice, soit le terme VmEm.

Ainsi, modifier le type de matrice ou sa fraction volumique modifie fortement le module E>
obtenu. D'autre part, le type de fibre choisi a une trés faible influence sur la valeur du module
E2.
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11.9.3 Estimation du module du matériau pli tissé
Pour un pli tissé nous allons appliquer le méme raisonnement que pour le cas des fibres
unidirectionnelles. Dans ce cas, nous avons a la fois la direction chaine et la direction
perpendiculaire trame. On considere que la méche (fibre +matrice) se comporte comme un pli
unidirectionnel. Son module en direction paralléle aux fibres (E1) peut donc étre estimé avec
la formule d’estimation du module dans le sens fibre, et son module en direction transverse
aux fibres (E2) peut étre estimé avec la formule d’estimation dans le sens transverse.Pour cela
il faut d’abord calculer la fraction volumique dans le sens chaine et trame des fibres et de la
matrice (dans un tissé équilibré il y a autant de fibres et de matrice dans le sens chaine que

trame). En suite calculer les fractions de fibres et de matrice pour les torons de chaine et de

trame v ¢ soron = vﬁ:’: — (119
Um,c,toron = ﬁ (11.9)
Vg ttoron = vf,:]I;jm,t (11.10)
Umttoron = ﬁ (1.11)

Donc on peut utiliser les formules précédentes pour estimer les modules longitudinaux et
transverse d’une seule méche dans le sens trame et dans le sens chaine.
En croisant les meches en sens trame et chaine pour avoir un pli tissé, et en négligeant les
ondulations du tissage et en supposant que la matrice soit repartie entre chaine et trame selon
les mémes proportions que les fibres. Le module en direction parall¢le aux fibres (E1) d’une
meéche peut donc étre estimée avec la formule de I’estimations des modules dans la direction
des fibres,
E1c = Vfc toronEf + Vi ctoronEm (1.12)
E1t = Vit toronEf + Vit toronEm (11.13)
Et son module en direction transverse aux fibres (E2) peut étre estimé avec la formule de

I’estimation des modules transverses.
1

EZ,C = Vf.ctoron , Vmtoron (I I 14)
Ef ' Em
E,, = ! (11.15)
2t Vfttoron  Vmgttoron\

Ef Em
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Pour calculer les modules du pli tissé en directions chaine et trame, on considere que les
torons de chaine et de trame travaillent dans une configuration en parallele. 1l est donc
possible d'utiliser la formule d’estimation du module dans le sens des fibres.
Pour le module en direction chaine, les fibres des torons de chaine sont paralleles a la
direction du chargement, donc c'est le module E1 qui intervient,
Alors que les fibres dans les torons de trame sont orientées perpendiculairement a la direction
de chargement, donc c'est le module E> qui intervient.
Pour le module en direction trame, les roles s'inversent.
Ecpii = VcEyc +VEz, (11.16)

Eipii = ViEqe +VEr, (11.17)
Ces méthodes sont utiles seulement pour une estimation grossiere des modules, car on
introduit beaucoup d'hypothéses simplificatrices.
Dans ce chapitre, on a essayé de développer un code de calcul dans le modele Halpin-Tsai
basé sur Matlab, ot nous avons essayé de modéliser la présence de fibres longue d’Alfa et de
Sisal et d’un mélange des deux fibres en renfort tissée satin équilibré avec deux différente
fraction volumique dans la matrice en epoxy et ce afin de déterminer une estimation
approximative du module de Young sens chaine et sens tram par calcul numérique a partir des
propriétés micro-structurelles (élastiques et géométrique) de chaque phase (fibre, matrice),
afin de prédire le paramétres globaux (module d'Young, coefficient de poisson, etc.) qui
permettront d'évaluer le comportement des matériaux composites comme proposé.
Les résultats du module de Young numérique calculés a partir du code de calcule Matlab et
obtenue par des essais experimentaux avec I’estimation d’erreur sont donner dans le tableau
(11-1) suivant :

Tableau 1.1 Comparaison des résultats expérimentale et numérique des essais.

. module de young module de young numérique erreur
specimen .
experimental (Gpa) (Gpa) (%)

40 wt% Alfa tissé 1,24E+04 1,1093E+04 10,178

30 wt% Alfa tissé 7,40E+03 8,71E+03 17,659

40 wt% Sisal tissé 4,99E+03 6,25E+03 25,311

30 wt% Sisal tissé 3,08E+03 3,821E+03 24,925

40 wt% Hybrid Alfa-Sisaltissé 4,47E+03 4,23E+03 5,470
30 wt% Hybrid Alfa-Sisaltissé 3,34E+03 3,69E+03 10,479
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Le programme MATLAB calcule le module de Young d'un pli tissé hybride en fonction des
données d'entrée telles que les fractions volumiques des fibres, les fractions sens trame des
fibres, les modules de Young des fibres, le module de Young de la matrice et la porosité.
Voici une explication étape par étape du code :

1. Entrée des données :

o L'utilisateur entre les valeurs de la fraction volumique, de la fraction sens
trame et du module de Young pour chaque type de fibre, ainsi que le module
de Young de la matrice et la porosité.

2. Calcul de la fraction volumique de la matrice :

« La fraction volumique de la matrice est calculée en soustrayant la somme des

fractions volumiques des fibres et de la porosité a 1.
3. Calcul des fractions des fibres et de la matrice des torons :

o Les fractions des fibres et de la matrice des torons sont calculées en fonction

des fractions volumiques des fibres et de la matrice.
4. Calcul des modules des torons pour chaque type de fibre :

e Les modules des torons sont calculés en utilisant les formules de Halpin-Tsai
pour prendre en compte l'orientation des fibres dans les directions chaine et
trame.

5. Calcul du module du pli tissé hybride :

e Le module du pli tissé hybride est calculé en utilisant la formule de Halpin-
Tsai pour le module de Young effectif en prenant en compte les contributions
des torons de chaque type de fibre dans les directions chaine et trame.

6. Affichage des résultats :

e Les modules de Young du pli tissé hybride dans les directions chaine et trame

sont affichés.
Pour le calcule le module de Young dun pli tissé équilibré en utilisant les fractions
volumiques de la fibre et de la matrice, ainsi que les modules de Young correspondants, on
passe par les mémes étapes citées précédemment. En utilisant la formule de Voigt pour les
matériaux composites, les modules du pli tissé dans les directions sens chaine et sens trame

sont calculés en fonction des modules des torons.
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Les erreurs semblent varier en fonction du type de spécimen et de la composition du matériau.
Par exemple, les spécimens a base de Sisal semblent avoir des erreurs plus élevées par rapport
aux spécimens a base d'Alfa ou hybrides.
Les erreurs dans les prédictions théoriques par rapport aux données expérimentales peuvent
étre dues a plusieurs facteurs, notamment : Variabilité des propriétés des fibres végétales : Les
fibres vegétales peuvent présenter une variabilité naturelle dans leurs propriétés mécaniques
en raison de facteurs tels que la croissance de la plante, les conditions environnementales, etc.
Cette variabilité peut rendre difficile la prédiction précise du comportement des matériaux
composites.
Des facteurs tels que la méthode de tissage des fibres, la consolidation de la matrice, les
conditions de polymérisation, etc., peuvent influencer les propriétés meécaniques du matériau
final. Des facteurs tels que la taille et la forme des échantillons, les méthodes de test, la
précision des instruments de mesure, etc., peuvent jouer un réle dans la variabilité des
données expérimentales.
Ce pondant, apporter des ajustements pour améliorer la précision des prédictions théoriques
est I'unedes perspectives visées. Cela pourrait impliquer le développement de modeles plus
sophistiqués, l'optimisation des processus de fabrication ou lI'amélioration des techniques de
caracterisation des matériaux.

11.9.4 Endommagement des composite stratifies
Le mécanisme d’endommagement est tout processus mécanique produisant des lacunes au
sein d'un matériau. Ces lacunes se présentent sous forme de discontinuités de la matiere.
Communément appelées microfissures a 1’échelle microscopique (liées aux constituants), ces
derniéres sont siége de la propagation de fissure a I’échelle macroscopique qu’on appellera
microfissures. Les criteres de rupture ont pour objectifs de permettre au concepteur d‘avoir
une évaluation de la résistance mécanique des stratifiés. Les mécanismes de rupture induits
dépendent de la nature des constituants, de leurs fractions volumiques, de l'architecture des
couches et du mode de sollicitation mécanique imposé.
Dans le cas des matériaux composites, la limite du domaine élastique est généralement liée a
I'apparition de la microfissuration. Les principaux modes de ruptures sont : micro ruptures

dans la matrice, ruptures de fibres, décohésion fibres-matrice, et délaminage pour les
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stratifiée. L’accumulation de divers mécanismes élémentaires conduit ala rupture finale d'un
composite.

Les criteres de rupture sont établis dans le cas d'une couche d'un stratifié et peuvent étre
classés suivant : des critéeres en contraintes maximales, des critéres en déformations
maximales, des criteres interactifs.

11.9.5 Fissuration matricielle

Une fissure c’est une discontinuité locale de la matiere qui provoque I’amorcage du
mécanisme de rupture. A I'échelle microscopique lI'endommagement des composites & matrice
organique ce produit au départ au niveau de la matrice par I'apparition des microfissures, elles
apparaissent au niveau des propriétés et inclusion une forte concentration de contrainte locale.
Soit par fissuration transverse lorsque la contrainte en traction dans la matrice atteint
lacontrainte a la rupture de la matrice, soit par fissuration longitudinale lorsque la contrainte
de cisaillement dans la matrice atteint la contrainte en cisaillement a la rupture, genéralement
au voisinage d'une fibre. Les fissurations transverse se produise principalement dans les

stratifié dans les fibres sont fortement désorienté par rapport a I'axe de sollicitation.

fissuration de la matrice

Figure 11.5 Fissuration de la matrice.

11.9.6 Décohesion fibres-matrice
Les phénomeénes de décoheésion fibre/ matrice ou dans la zone intermédiaire entre le renfort et
la matrice et dépend des propriétés mécaniques de chaque constituant. Plusieurs auteurs ont
rapporté que la nature et les propriétés mécaniques de l'interface fibre/ matrice influent sur le
comportement a l'endommagement des matériaux composites soumis a une sollicitation
statique ou cyclique. Dans le cas particulier d'un composite a fibre unidirectionnelle sollicité

par rapport a l'axe des fibres, la zone interraciale fibre/ matrice et le siége d'initiation de
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fissure transversale, et par la suite du développement d'un mode d'endommagement liés aux
pertes d'énergie. Suivant la nature de l'adhésion fibre/ matrice, on peut distinguer les cas
suivants : pour un stratifié possédant une fibre, soit par la rupture de la matrice et conduisant a
la rupture de I'échantillon. La rupture observée sera de type fragile. Une interface moins
résistante, permettra de dévier la fissure l'interface et de limiter son impact a quelques fibres
uniquement. Dans le cas d'une interface trés faible: La fissuration matricielle qui se propage
entre les fibres (Sans qu'il il est rupture de fibres) donc la rupture de linterface fibre/
matrice.[77] Il apparait donc nécessaire d'adapter au mieux les propriétés de la matrice a
celles des fibres pour optimiser les performances a la rupture des matériaux composites. Dans
le cas des fibres organique l’interface peut-étre améliorée par un traitement chimique

permettant au mieux 1’adhérence entre les deux constituants.

decohésion 2}
Fibres/matrice|

Figure 11.6 Décohesion fibres matrice.
11.9.7 Délaminage
Dans le cas des stratifiés le délaminage est considéré comme le phénomeéne
d'endommagement le plus critique dans les structures composites a I'échelle microscopique et
qui affecte plus leurs intégrités structurales et leur durée de vie. Le délaminage est un
endommagement inter- laminaire qui conduit a une fissuration qui se développe entre deux
plis successifs. Ce phénomene ce produit dans les composites stratifiés a plis croisé et se
développe soit par une concentration de contrainte local au bord libre, soit par une ration de
fissure transverse trés importante.Les mécanismes de rupture induits dépendent de la nature

des constituants, de l'architecture des couches et du mode de sollicitation mécanique impose.
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fissuration délaminage

Figure 11.7 Mode d'endommagement par délaminage.
11.9.8 Rupture de fibres
La rupture de fibres et généralement le dernier mécanisme qui conduit a la rupture finale des
composites stratifies. Dans un matériau composite unidirectionnel soumis a des sollicitations
mécaniques, la rupture des fibres intervient lorsque la contrainte de traction dans une fibre
atteint la contrainte a la rupture de la fibre. Cela produit une concentration de contraintes au
voisinage de la rupture. Cette concentration est le siege du processus de la rupture et par
conséquent, la capacité de la matrice a absorber I'énergie libérée, des propriétés de I'interface

fibre-matrice sont le processus de rupture résultant.
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Figure 11.8 Mode d’endommagement par rupture de fibres.

11.10Conclusion

Dans cette partie, on a essayé de développer un modele mathématique basé sur le code de
calcule Matlab pour avoir une estimation approximative du module de Young. L'application
du modéle de Voigt nous a permis de déterminer le module de Young pour un pli tissée et

équilibré des deux fibres Alfa et Sisal avec les deux fractions volumiques. Par la suite,
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I'application du modele Halpin-Tsai nous a permis de déterminer le module de Young pour un
pli tisse et équilibré hybride des deux fibres Alfa et Sisal avec les deux fractions volumiques.
Le résultat obtenu semble varier en fonction du type de spécimen et de la composition du
matériau. Par exemple, les spécimens a base de Sisal semblent avoir des erreurs plus élevées

par rapport aux spécimens a base d'Alfa ou hybrides. Cepondant une amélioration de

I’approche numérique pourrait étre envisageé.
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I11.1 Introduction

Pour justifier le choix d’un matériau composite pour une application industrielle donnée, une
connaissance de ses constituants et les différentes étapes de son élaboration ainsi qu’une
analyse plus approfondie de leur comportement mécanique est une démarche nécessaire.

Dans cette partir de la thése, les données techniques concernant le matériau sur lequell’étude
est portée sont présentées. Dans un premier temps, la méthodologie de sélection des renforts,
de la matrice est expliquée. Nous présentons d’abord les matériaux de 1’é¢tude et leurs
constituants de base (matrices et renfort), ainsi que le protocole d’extraction des fibres longue
d’Alfa et de Sisal le traitement chimique utilisé, afin d’avoir une meilleure adhésion entre les
constituants du matériau.Dans un second temps, un traitement chimique optimal adéquatpour
chaque type de fibres est réalise dans le but d’améliorer I’adhésion entre le renfort et la
matrice. Aprés avoir realisé le traitement chimique, une décomposition des éléments
constituant des fibres a été faite pour s’assurer que les impuretés contenues dans les fibres ont
bien été éliminées. Cette étude a été accompagnée d’une analyse infrarouge a transformée de
Fourier etune analyse thermogravimétrique. Ensuite,la mise en ceuvre du renfortd’un tissu
bidirectionnelle équilibré a été élaboré manuellement afin de réaliser des composites stratifies,
puis la procédure d’élaboration de ce matériau est presentée. Les techniques expérimentales
de caractérisationont été réalisés pour déterminer les parametres élastiques et ultimes du
matériau.Ainsi, des essais mecaniques statique et dynamique visant a déterminer
expérimentalement certaines constantes caractéristiques de leur comportement qui ont permis
d’analyser et d’étudier les propriétés des matériaux produits.

Le parti pris de notre travail est d’étudier a la fois les matériaux finis et les matieres premicres
de sorte a pouvoir expliquer les performances des matériaux finis en fonction de celles de

leurs composants et du mode de mise en ceuvre.
111.2 Choix et présentation des matériaux utilisés
I11.2.1 Choix des fibres

En s’appuyant sur I’analyse bibliographique réalisée précédemment, 1’objectif de ce chapitre
est de sélectionner les constituants de base du matériau. Plusieurs critéres ont été pris en
compte pour effectuer le choix et particulierement les fibres du renfort.Les constituants
doivent en effet présenter de bonnes propriétés mécaniques avec des masses faibles ainsi une
rigidité et une résistance spécifiques élevées, du fait de leur rdle de renfort. Parmi les
différents renforts végétaux étudiés, on distingue les fibres d’Alfa et les fibres de Sisal. Ces

derniéresont été privilégiées, compte tenu de leurs propriétés mécaniques et de leur résistance

Page 54




CHAPITRE III Mise en ceuvre et caractérisation

élevée et leur pouvoir amortissant. Malgré leurs disponibilités dans notre territoire, elle reste
malheureusement tres peut exploiter dans le domaine des biomatériaux. Elle représente donc
un bon candidat pour 1’étude comme renfort pour un matériau composite. Pour cette raison,
les fibres d’Alfa et les fibres de Sisal ont été choisies dans 1’objectif de réaliser des
composites renforces de fibres longues tissé et orienté aléatoirement, dans le but d’obtenir de
bonnes propriétés bidirectionnelles. Les plantes Alfa utilisées dans cette étude provenaient
d'El Bayadh, dans le sud-ouest de I'Algérie. Les fibres Alfa étaient de trés haute qualité
(Fig.111 1). Et les fibres de Sisalproviennent de Boumerdes dans le nord de I'Algérie.
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111.2.2 Choix de la matrice

Comme il a été déja expliqué précédemment, il existe plusieurs choix de résine, on trouve
notamment des résines thermoplastiques et thermodurcissables. Cependant, les propriétés de
ces thermoplastiques ne sont pas toujours trés intéressantes, notamment leur tenue a la
température. On trouve aussi des thermodurcissables, plus performants mais qui ne peuvent
pas étre recyclés. Ainsi, on doit faire un compromis entre performances mécaniques et
environnementales. Notre choix est porté sur une résine époxy pour sa disponibilité et pour
son procédé de mise en ceuvre qui nécessite moins d’appareillage.La résine époxy utilisée est
du type DGEBA commercialisée par LORN CHIMICAL et fabriquée par IMEXFA SA
(Bruxelles, Belgique). Elle est non chargee, non dilué et est destiné a la formulation de
systémes époxy sans solvants, au moulage, aux composites et a d'autres usages. Ses propriétés
techniques sont données par le fabricant : Equivalent époxy (182-190), Viscosité a 25°C (800-
1200 MPa.s), densité a 20°C (1,17) et Point éclair (> 150°C). Il s'agit d'un kit prédosé de deux
composants : résine (65 % en poids) et durcisseur (35 % en poids).[78]

Les propriétés mécaniques de la résine sont présentées dans le tableau 111 .1
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Tableau I11. 1 Caractéristique mécanique en traction de la résine époxy.

Masse volumique Module de Contraintea la ) .
Déformation(%)
(kg /m?) Young (MPa) rupture (MPa)
Résineépoxy 1300 2531,67 60,01 3,54

111.3Méthode d’extraction
111.3.1 Fibres d’Alfa

Les fibres naturelles se présentent souvent sous uneforme qui ne leur permet pas de filer. Il est
donc nécessaire de transformer par extraction et purification la matiére premiere sous forme
de fibres fines,pour obtenir des fibres préte a I’emploi. Lors de I'extraction, les liants tels que
les pectines et la lignine sont éliminés et les fibres techniques deviennent plus courtes. Le
processus complet d’extraction de fibres d’Alfa se compose de deux parties: le trempage et le
brossage.

111.3.1.1 Le trempage

Le trempage consiste en une immersion dans une eau salée. 1l a pour fonction d'eliminer les
cires, le sable et la poussiére de la surface des tiges. Avec cette élimination, les tiges seront
plus "ouvertes™ aux traitements suivants. Une concentration de 35g/l de chlorure de sodium
dans ’eau distillée (NaCl, nom commercial: sel de cuisine) est utilisée. En général, la durée
doit étre suffisamment longue pour que les cires du mur extérieur aient le temps de se
dissoudre dans l'eau salée. La durée est de 24h a 60° dans une étuve (MEMERT UN110).

[ 4

Figure 111.2 Méthode d’extraction des fibres étape 1 trempage .
111.3.1.2 Le brossage mécanique
Un brossage mécanique avec des brosses métalliques permet de séparer les tiges. Les brosses
sont déplacées dans le sens longitudinal des tiges. Comme les tiges sont forcées de passer
entre les dents fines du peigne, le diametre des tiges est réduit et les échantillons seront plus

homogeénes.
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Figure 111.3Extraction des fibres étape 2 brossage mécanique.
111.3.2 Fibre longue de Sisal
Les feuilles de la plante d’agave ont été écrasées et battues manuellement avec un marteau
pour ramollir les feuilles et accéder plus facilement aux fibres situées au cceur de la feuille.
Les feuilles abattues sont grattéessoigneusement avec une raclette jusqu'a ce que les fibres
apparaissent longue de couleur blanche ou verdatre. Ensuite les fibres sont soigneusement

nettoyées dans d’eau distillée pendantune durée suffisante afin d’enlever la poussiére et les

i/
' all i i "

Figure 111.4 Méthode d'extraction des fibres de Sisal.
I11.4 Traitement des fibres
La présence d'un grand nombre de groupes hydroxyle dans les molécules de cellulose confere
aux fibres naturelles des propriétés hydrophiles, ce qui se traduit par une mauvaise liaison
entre les fibres et les matrices polymeres, telles que les résines de polyester insaturé et époxy
qui sont de nature hydrophobe.Les résidus de cire sur les surfaces des fibres contribuent
également aux mauvaises propriétés de liaison de ces fibres. On procéde donc a une
alcalinisation des fibres avec une solution de NaOH afin d’optimiser la liaison chimique entre
fibre et matrice.

I11.4.1 Fibre d’Alfa

Les fibres Alfa sont traitées avec un alcali avec de I’hydrauxide de sodium. Avant de

commencer le traitement, les fibres doivent étre rincées pour éliminer les impuretés, puis
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environ 20 g de fibres sont placés dans une solution de NaOH a 1,6 mol/l pendant 24 heures a
température ambiante (figure 111.5-a). Ces fibres sont ensuite mises en solution d'acide
acétique a une concentration d'environ 1,6% jusqu'a neutralisation compléte de la solution

(figure 111.5-b). lls sont ensuite séchés dans a 1’air libre pendant 24 heures (figure 111.5-C).

Figure 111.5 Traitement des fibres d’Alfa a) alcalisation b) neutralisation c) séchage
desfibres.
On prend principalement par tie centrale de la fibre, la ou le diamétre varie le moins. Les
fibres séchées et traitées sont ensuite mises dans une étuve a 60 ° C pendant 12 heures puis
dans un dessiccateur contenant du gel de silice pendant 24 heures (figurelll.6) pour éviter que

les fibres absorbent de I’humidité.[62]
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a) b)
Figure 111.6 Fibre d’Alfa a)avant et aprés traitement b) conservation dans un

dessiccateur.

111.4.2 Traitement de la fibre de Sisal
Les fibres de Sisal extraites ont été immergées dans une solution de NaOH a 10 % pendant 5
heures a 65°C dans un four. Les fibres ont ensuite été rincées a I'eau distillée, puis neutralisées
dans une solution d'acide acétique a 2 % pour éliminer la solution de NaOH résiduelle. Un

dernier rincage a I'eau distillée puis séché a l'air libre pendant 4 a 5 jours[49].
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(a) (b) (©) (d)
Figure 111.7 Traitement des fibres de Sisal a) 20g de fibre de Sisal b) bain de soude

c)neutralisation a ’acide acétique d) fibre de Sisal traitées.

I11.5 Détermination des différents constituants des fibres

La cellulose, I’hémicellulose et la lignine sont les principaux constituants des fibres végétales
La détermination de ces proportions est alors essentiel pour la détermination des propriétés
mécanique a I’échelle microscopique.

I11.5.1 Extraction des resine

Dans le cadre de notre ¢tude expérimentale, il est indispensable d’effectuer une opération
d’extraction des extractibles présentent dans les fibres pour permettre de les séparer et de les
quantifier pour chaque type de fibres.Pour cela on a d’abord procédé au broyage des fibres
jusqu’aobtention d’une poudre trés fine.Dans une cartouche filtrante cellulosique pesée au
préalable, on introduitenvirons 10g de chaque matiere.Oninséreensuite les cartouches dans le
corps en verre du soxhlet. Dans le ballon, on insert 190ml d’Acétone et 10ml d’eau
puisAssembler le tout au systéme de refroidissement et lancer 1’extraction en mettant en
marche le chauffe ballon et le systeme de refroidissement pondant 6 a 8h. A la fin de
I’extraction, mettre a I’étuve pondant 24h a 40°. Pour une deuxiéme extraction, on va utiliser
le n-hexane comme solvant. On transvase 200 ml d’hexane dans le ballon du soxhlet et on suit

la méme démarche. On obtient donc le taux de résines.
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Figure 111.8 Différentes étapes d’extraction des extractibles.
111.5.2 Détermination de I’holocellulose
Pour le dosage I’holocellulose, 3 g de fibres de chaque type sont immergés dans 96 ml d’eau
distillée avec 1,2 g de chlorite de sodium (NaClOz) et 0,6 ml d’acide acétique. Placer le
mélange dans un bain marie a 75°C pendant 1h puis procéder de la méme maniere toutes les
heures jusqu'a ce que le solide ai un aspect blanchatre. Laver ensuite le précipité a I’eau
distillée puis sécher le précipité a 1’étuve pondant une nuit a 100° et le peser une fois refroidi.
Puis filtrer le mélange sous vide a 1’aide du creuset, une fiole et une pompe a vide. Laver le

précipité a ’eau distillée chaude puis sécher le creuset contenant le précipité al’étuve.

Figure 111.9 Détermination de I'hololocellulose.
111.5.3 Détermination del’a-cellulose
La cellulose étant le composé le plus important, il se fait a partir d’holocellulose par une
hydrolyse basique des hémicelluloses. Afin de doser la cellulose on a besoin de 2g
d’holocellulose qui sont introduits dans un bécher a la quel on ajouter 25 mL de NaOH a
17,5% dans le bécher pendant 50 minutes. A 1’aide d’un papier filtre on filtre tout le contenu
du bécher puis ajouter 15 mL d’acide acétique a 10% et bien mélanger. Rincer avec de I’eau
distillée en répétant ’opération jusqu’a ce que le filtrat s’écoulant devienne neutre. Mettre le

creuset a I’étuve a 103°C pendant 1 nuit.
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Figure 111.10Détermination de I'a cellulose.
111.5.4 Détermination del’Indice de lignine
Pour évaluer l'indice de lignine, il est nécessaire d'évaluer le résidu restant aprés I'nydrolyse
compléte des polysaccharides (cellulose et hémicellulose) avec de I'acide sulfurique concentré
15 mL (H2SO04) a 72% et laisser agir 2 h a 20°C pour 1g d’échantillon. Le mélange est dilué
par I’ajout de 560mL d’eau pour obtenir une solution a 3% massique d’acide sulfurique. On

filtre ensuite le mélange pour récupérer toutes les particules, puis sécher a 1’étuve et pesé.

—

— = " E | TreatedAlfa |5
UntreatedSisal _ i = T—
N, < Iz
~

Figure 111.11 Détermination de la lignine.

111.5.4.1 Résulta et discussion

La nature de la liaison entre la fibre et la matrice dépend des propriétés chimiques de la fibre
et la constitution chimique de la matrice polymérique et de leurs arrangements atomiques.
Cependant, dans le composite de fibres naturelles, la cellulose est le principal agent de
couplage dans la liaison polymere/fibre. D'autre part, la lignine agit comme un obstacle a la
diffusion de I'agent de couplage et empéchant une bonne adhérence. Au cours des traitements
chimiques, des constituants comme les hémicelluloses ont été hydrolysés par l'action de
solutions alcalines. A partir des résultats, il a été observé qu’une plus grande quantité¢ de
lignine et d'hémicelluloses dans I'échantillon non traité, ce qui explique la réduction du
diametre des fibres.De plus, les résultats ont révélé que la teneur en cellulose pour les fibres

traitée est plus élevée que les non traités.
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Tableau I11.2 Composition chimique de I’Alfa et de la Sisal avec et sans traitement.

Composition Chimique des fibresAlfa

Cellulose (wt %) | Hemicellulose(wt %) | Lignine (wt %) Ref

Non traitées 43.08 21.35 28.67 Presenttravail

Traitées (NaOH) 64.9 6.15 25.05 Presenttravail
Non traitées 45 24 24 [59]
Non traitées 43.8 - 47 22.15-28.4 17.4-24 [79]
traitées (NaOH) 93.8 3.7 0.8 [80]
Non traitées 46.1 30.2 19.9 [80]
Non traitées 46-47 24-38 20-24 [81]
Non traitées 44-48 27-22 12-18 [82]
traitées NaOH 49.50 17.62 16.51 [69]
Non traitées 39.53 27.63 19.53 [69]
Non traitées 44.2 23.0 25.4 [65]
Non traitées 45 24 24 [83]
Non traitées 45 25 23 [84]

Compositionchimique desfibres de Sisal

Non traitées 63.7 20.48 10.13 Presenttravail

traitées (NaOH) 75.1 551 8.29 Presenttravail
Non traitées 85-88 -- 04-05.0 [35]
Non traitées |65.19 +1.2 32.09+1.7 2.72£0.28 [32]
traitées NaOH |70.35+ 1.1 27.29+2.6 2.34£05 [32]
Non traitées 66 13 10 [85]
Non traitées 65.8 12 9.9 [32]
Non traitées 65-68 10-22 9.9-14 [86]
traitées NaOH 70 15 08 [51]
Non traitées 63.8 15.2 2.6 [86]
traitées NaOH 73.8 12.5 6.0 [86]

I11.5.5 Analyse FTIR

Une transformée de Fourier infrarouge couplée a une réflectance totale atténuée (ATR-FTIR)

est une technique d'analyse qualitative pour étudier les changements de composition chimique
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au cours des différentes étapes du traitement. Grace a la spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (FTIR) et & la décomposition chimique, l'efficacité du traitement
alcalin sur chaque type de fibre peut étre démontree. L'analyse chimique des fibres a révélé
une réduction des niveaux d'hémicellulose, la lignine, tandis que la cellulose amorphe est
augmentée, entrainant une augmentation de la teneur en cellulose cristalline. La mesure ATR-
FTIR a été obtenue a l'aide de I'instrument Thermoscientific Nicolet 1S 10 équipé du module
ATR Thermoscientific Smart ITR a température ambiante piloté par un logiciel informatique,
avec une résolution spectrale de 2 cm-1 et sur une plage de nombres d'onde de 4 000 a 400
cm-1 (longueurs d'onde 2,5 a 25 um). Les échantillons de fibres ont été coupés et broyés en

une fine poudre puis soigneusement placée dans la chambre d’analyse.

Figure 111.12 Appareil de AFTIR.
111.5.5.1 Résultats et discussion
Une comparaison entre les spectres FTIR (Fig 111-13) des deux fibres traitées et non traitées
(Alfa et Sisal) montre une large bande d'absorption, observée autour de 3320 cm-1, attribuée
au groupe (-OH). Aprés traitement, la bande est apparue plus faible en intensité en raison de
I'arrangement de plus de groupes hydroxyles, induit par la rupture des liaisons créées entre la
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lignine et les hémicelluloses avec la cellulose [87]. Les deux pics observés a 2923 cm-1 et
2861 cm-1 sont associés aux groupes (CH2 et CH) de cellulose et d’hémicelluloses. Leur
diminution est due a I'élimination des hémicelluloses. Le pic au nombre d'onde 1727 cm-1,
qui correspond aux groupes carbonyle (C=0), peut étre attribué a la vibration du groupe
acétyle de I'némicellulose ou au groupe carboxylique (de l'acide férulique et p-coumarique de
la lignine et/ou hémicelluloses). Un tel pic n'apparait que dans le cas de fibres non
traitées[88]. alors que la bande a 1545 cm-1 indique la présence de groupes (C=C) de
cellulose. Le pic de 1454 cm-1 reflete la vibration d'étirement des liaisons CH2 qui se produit
pour le Sisal traité a cause de la formation de cellulose tandis que celui autour de 1420 cm-1
correspond aux groupes (CH2) de la cellulose. Le groupe alcool de la cellulose (déformation
OH) est caractérisé par des pics situés a 1389 cm-1. Les pics a 1370 cm—1 ont contribué a la
déformation asymétrique C-H, et celui situé a 1319 cm-1 est attribué au CH2 de la lignine.
L'intensité a ce pic diminue apres traitement pour les deux types de fibres ; indiquant que le
composant lignine des fibres est éliminé par alcalinisation. Le pic de 1238 cm-1, attribué a la
fréquence d'étirement des groupes COO, indique la présence d'hémicelluloses et n'apparait
que pour les fibres non traitées et non pour les fibres traitées aux alcalis. Cela est di a
I'élimination des hémicelluloses par traitement chimique (I'hydroxyde de sodium reagit avec
les constituants hémicelluloses qui sont éliminés des fibres naturelles). Par ailleurs, les pics a
1155 cm-1 et 1099 cm-1 sont une caracteéristique de la fréquence d'étirement des groupements
C-O-C qui indique la présence de la cellulose de la fibre traitée. L'apparition du pic a 1022
cm-1 est attribuée a la vibration d'étirement des liaisons C-O de la cellulose[89]. tandis que
les pics a 896 cm-1 et 609 cm-1 sont associes aux groupes (C-O-C) liés respectivement aux [3-
liaisons glycosidiques entre le glucose dans la cellulose et la vibration de déformation de la
liaison C — OH.
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Figure 111.13 Spectres FTIR d'Alfa non traité, d'Alfa traité, de Sisal non traite, de Sisal

traité.

Tableau I11.3 Liaisons chimiques et leurs longueurs d*onde correspondantes.

Nombre donde (cm) Affectations de

Alfanon | Alfa Sisal non | Sisal pic source référence
traitée traitée traitée traitée

O-H étirement de | Cellulose, [90]; [83] ; [91] ; [92]
3336.38 | 3324,81 | 3313,24 | 331553 | la liaison | hemicellulose

hydrogéne

C-H vibration | Cellulose, [90] ; [93]; [94] ; [83]
2913,82 | 2913,90 | 2919,82 | 2923,67 | d'étirement de | hemicellulose

CH; et CH

CH2 groupes | Cellulose, [90] ; [93] ; [94] ; [83]
2848,46 | 2850,39 | 2858,18 | 2854,25 | dans cellulose et | hemicellulose

hemicellulose

C=0 groupes | Lignine, [90]; [93]; [94]

carbonyle, hemicellulose

vibration
1731,83 / 1724,12 / d'étirement du

groupe acétyle ou

du groupe

carboxylique
1612,26 | 1621,90 | 1596,83 | 154555 | C = C stretching | Lignine, [90] ; [93] ; [94]
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of aromatic ring hemicellulose

C-H déformation | cellulose [82]; [92]
/ 1459,91 / 1454,83 )
and CH2 flexion
CH2 flexion | cellulose [82] ; [92]
/ 1417,84 / 1415,48 )
symeétrique
C-H asymétrique | cellulose 80] ; [82
1371.19 / / 1365.41 y a [801 : 22}
déformation
CH; remuement | lignine [93]
/ / / 1319.12 -
de lignine
fréquence hemicellulose | [93]; [83] ; [82]
1238.12 / 1245.84 / d'étirement du
groupe COO
fréquence Cellulose [81]
/ 1159.05 / 1151.34 | d'étirement du hemicellulose
C-0-C
vibration Cellulose [80] ; [95]

d'étirement de
Liaisons C-O de

la cellulose

1029.84 | 1024.05 | 1025.89 | 1022.13

Groupes (C-O-C) | Cellulose, [87]; [96] ; [93]
liés aux liaisons | hemicellulose
-glycosidiques et
894.84 883.27 883.27 890.89 P-aly ] q
a la vibration de
déformation du C

—OH

I11.6 Analyse thermogravimétrique

L'Analyse Thermogravimétrigue (ATG, DTG, DSC) est une analyse indispensable pour
déterminer les propriétés thermiques des fibres tout au long de leur cycle de vie et pour
évaluer leur stabilité thermique afin d'éviter la dégradation de leurs propriétés physico-
mécaniques. L'analyse a été réalisée a l'aide de l'instrument NETZSCH STA 409PC/PG dans
une atmosphére d'azote a une vitesse de chauffage de 10°C/min. Le spectre a été enregistré
dans une plage de températures de 20 a 600°C. Les échantillons analysés pesaient entre 3 et 6

mg.
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Figure 111.14 Analyse thermogravimétrique.
11.6.1 Résultats et discussion

111.6.1.1 Résultats des analyses thermogravimétrique

A partir du TGA (Figure 111.15), l'analyse a révélé que le traitement chimique confére une
bonne stabilité thermique aux fibres. Différentes étapes de degradation thermique sont
observées. Une premiére perte de masse est observée en dessous de 100°C. Elle est évaluée a
9,73% en poids, 9,09% en poids, 9,79% en poids et 13,25% en poids pour les fibres Alfa non
traitées et traitées ; et fibres de Sisal non traitées et traitées respectivement. Cette perte de
masse représente I'évaporation de l'eau présente dans les fibres [97]. La perte de masse dans
cette premiére étape est plus faible pour les fibres traitées que pour les fibres non traitées, ce
qui indique une moindre humidité dans le cas des fibres traitées. A ce stade, les fibres ont une
stabilité thermique. La température de stabilité thermique des fibres Alfa traitées et non
traitées est de 216,12°C et 192,59°C, respectivement, et des fibres de Sisal traitées et non
traitées 218,11°C et 156,08°C respectivement. Il est important de noter que les fibres traitées
présentent un comportement stable a 180°C, ce qui correspond a la température de réticulation
des composites, permettant de I’utiliser comme renfort pour les matériaux composites. Une
seconde perte de masse est alors mise en évidence indiquant le processus de dégradation
thermique maximale. Pour les échantillons traités, une augmentation des températures de
décomposition par rapport aux fibres non traitées a été observée. Comme décrit
précédemment, ce comportement suggére que les celluloses ayant une cristallinité plus élevée

ont une stabilité thermique plus élevée. De plus, il est intéressant de noter qu’a 400°C, la perte
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de masse pour les échantillons non traités est plus élevée pour ceux traités avec NaOH en
raison de sa plus faible pureté[97], attribuée a la dégradation de la lignine et des autres
composants restants des fibres [88]; puis la perte de masse se poursuit jusqu'a 600°C. Le
chauffage jusqu'a 600 °C a révélé que la perte de masse et le poids résiduel des échantillons
non traités étaient supérieurs a ceux des échantillons traités aux alcalis et correspondent a
27,56 % en poids, 24,48 % en poids, 24,35 % en poids et 13,06 % en poids pour les fibres
Alfa non traitées, fibre Alfa traitée, fibre de Sisal non traitée et fibre de Sisal traitée
respectivement. Ce résultat est dd a la plus grande quantité de cellulose présente dans les
fibres traitées. La température de la dégradation thermique des fibres Alfa non traitées est de
399,33°C, celle des fibres Alfa traitées est de 451,12°C, celle des fibres de Sisal non traitées
est de 498,58°C et celle des fibres de Sisal traitées est de 495,61°C. Ces observations
indiquent que l'amélioration de la stabilité thermique est principalement affectée par le
traitement chimique, ou I'némicellulose et la lignine sont éliminées [88]. On peut en conclure
qu’ils peuvent convenir comme bons éléments de renforcement pour une application dans les
composites polymeéres a des températures de traitement élevees.

Les courbes des differents types de composites, I'analyse thermogravimétrique a 600°C a
révélé que la perte de masse et la masse residuelle des échantillons a 40% de renfort étaient
supérieures a celles a 30% de renfort. La masse résiduelle correspondant a chaque type de
matériau est représentée dans le tableau I11-4. On en déduit que l'augmentation de la fraction

volumique augmente la résistance thermique des materiaux.

— Sisal traitée
—— Sisal non traitée — 30% Alfa/Epoxy —— 40% Alfa/Epoxy
—— Alfa traitée —— 30% Sisa/Epoxy —— 40% Sisal/Epoxy
1004« — Alfa non traitée 30% Hybrid/Epoxy 40% Hybrid/Epoxy
S sl S 9 100 — Pure Epoxy oloo
o 80 > 80
0 60 () @
o 0 60 o 60
S 404 & 40 % 0
20+ 2 20 ~— = 20
O0 100 200 300 400 500 600 0 100 200 300 400 500 600 O‘ 100 200 300 400 500 600
Temperature c° Temperature c° Temperature c°

Figure 111.15Courbes TGA des different types de fibres et différent type de composites.
111.6.1.2 Résultats et discussionAnalyse thermogravimétrique différentielle

Les courbes danalyse thermogravimétrique différentielle des fibres DTG (Figure 111-16)
indiquent les premiers pics en dessous de 100 C° correspondant a I'évaporation de I'eau pour
les fibres d'Alfa et de Sisal traitées et non traitées. Une série de seconds pics plus larges a
330°C, 348°C, 311°C, 333°C pour les fibres Alfa non traitées et traitées, et les fibres de Sisal

non traitées et traitées respectivement. Cette perte de masse est associée a la décomposition
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chimique de I'hémicellulose et des liaisons glycosidiques de la cellulose. Notez que la
décomposition thermique des échantillons non traités est plus avancée, ce qui indique leur
faible stabilité thermique par rapport aux autres échantillons traités qui présentent une
température de décomposition finale plus élevée en raison de leur disposition moléculaire
élevée, et leurs composants éliminés par le traitement. Dans cette deuxieme étape de
dégradation majeure, les fibres non traitées se dégradent légérement plus mais rapidement que

les fibres traitées ; cela conduit a dire que la décomposition thermique nécessite une énergie

élevée[98].
—— 40% Alfa fibers/Epoxy Pure Epoxy
—— Sisal traitée ~— 40% Sisal fioers/Epoxy —— 30% Alfa fibers/Epoxy
7:\ 10+ Sisal non traitée 101 40% Hybrid fibers/Epoxy ~104{ — 30% Sisal fibers/Epoxy
0 I (o] i f
é 5] Alfa traitée 0 5 | O 5 30% Hybrid fibers/Epoxy
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S o] > ol > |
< <0 N[ o T 0N e assnant
L L 7
Q) -51 (D 51 \ / 0 .51
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Figure 111.16 Courbes DTG des different type de fibres.
L'analyse thermique différentielle pour les differents types de matériaux indique un premier
pic en dessous de 100°C lié a I'évaporation de I'eau. Comme pour les fibres, un deuxiéme pic
plus large apparait, indiquant une décomposition chimique. A noter que la température de
décomposition des composites renforcés a 40 % en poids est plus élevée qu'a 30 % en poids.
Les températures maximales de décomposition correspondant aux pics sont reportées dans le
tableau (I11-4) ci-dessous.

Tableau I11.4 Propriétés thermiques des different type de fibres.

Eprouvette |détérioration Max Perte Max Perte |dégradation | Perte
initiale (°C) | Perte de | température | de température de de (finale (°C) Mass | Résidu
Masse | de stabilité | Masse | décomposition | Mass (%)
(%) °C) (%) °C) (%)
Alfa 60.93 93.89 192.59 90.27 330.93 51.95 399.33 34.87 | 27.56
Non traitée
Alfa traitée 53.62 95.22 216.12 90.91 348.62 46.59 451.12 29.05 | 24.48
Sisal non 61.08 93.11 156.08 90.21 311.08 75.23 498.58 30.86 | 24.35
traitée
Sisal traitée 68.11 89.39 218.11 86.75 333.11 54.77 495.61 21.56 13.06
Composites
Pure Epoxy 81.78 98.17 292.25 76.26 358.02 48.93 496.68 12.67 11.44
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30%Alfa/ 87.84 97.95 272.00 91.26 357.84 53.11 478.23 16.34 13.56
Epoxy
40%Alfa/ 72.96 98.88 277.96 93.54 377.96 52.51 477.96 21.52 18.79
Epoxy
30%sSisal/E 92.13 95.11 243.83 85.43 373.61 46.04 519.93 20.05 | 18.15
poxy
40%Sisal/ 64.06 84.24 247.39 90.24 352.11 55.24 496.61 26.07 23.13
Epoxy
30%Alfa- 86.38 89.87 239.08 87.88 356.87 50.13 490.39 21.38 | 18.19
Sisal/Epoxy
40%Alfa- 67.50 96.10 247.50 87.44 375.50 56.90 482.44 26.49 24.07
Sisal/Epoxy

111.6.1.3 Résultats et discussion de calorimétrie differentielle a balayage (DSC)
Calorimétrie différentielle a balayage DSC est capable de quantifier les changements
thermiques dans les fibres en fonction de la tempeérature (Figure 111-17).

Pour tous les types de fibres, les courbes montrent un pic endothermique vers 49,04°C,
49,06°C, 48,58°C, 43,11°C respectivement pour les fibres Alfa non traitées, Alfa traitées, les
fibres Sisal non traitées et les fibres Sisal traitées, indiquant le debut de 1’évaporation de I’eau.
Pour les fibres de Sisal un deuxieme pic endothermique apparait vers 413,58°C 428,11°C.
Cela est attribué a la décomposition de la cellulose. Aucun autre pic exothermique ou
endothermique n'a été observé entre le premier et le deuxieme pic, ce qui indique que les deux
fibres sont restées stables et ont conserve leur masse. L'enthalpie des différents échantillons
peut étre calculée en intégrant dans le temps (en secondes), c'est-a-dire que la zone du
graphique correspond a l'enthalpie de la transformation de I'échantillon. Les différentes

valeurs tirées des courbes sont présentées dans le tableau (I11-5).

) —— 40% Alfa/Epoxy
—— Alfa non traitée Pure Epoxy —— 40% Sisal/Epoxy
—— Alfa traitée —— 30% Alfa/Epoxy 40% Hybride/Epox
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Figure 111. 17 Courbes DSC des different types de traitement.
La réaction endothermique des matériaux composites étudiés avec 40 % de renfort fibreux est
supérieure a ceux avec 30 % de renfort fibreux. En fait, I'enthalpie de la résine pure est de

100,44 J/g, ce qui diminue a 21,71 J/g pour 30 % en poids d'Alfa/époxy, et augmente a 42,51
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J/g pour 40 % en poids d'Alfa/époxy ; il s'agit de la méme séquence de croissance que les
matériaux hybrides Sisal/Epoxy et Alfa-Sisal/Epoxy. Bessa et al. [99] ont rapporté dans leur
article que le renforcement des fibres traitées par Alfa affecte la quantité d'enthalpie
endothermique. Elle passe de -305,27 J/g a -181,63 J/g lorsque la teneur en fibres est
augmentée de 0 % a 30 % en poids. Pour tous types de matériaux, les courbes représentent un
pic endothermique en début de chauffe indiquant le début de I'évaporation de l'eau. Les
différentes valeurs obtenues a partir des courbes sont présentées dans le tableau I11.5. D'apres
ces valeurs, on constate que la quantité d'enthalpie des matériaux renforcés a 40% en poids est
supérieure a celle des matériaux renforcés a 30% en poids.
Tableau 111.5 Résultats DSC des différents types de fibres.

Specimen Température de début Pic température Chaleur de
de décomposition (°C) décomposition J/g
°C)
Fibers
Alfa non traitée 49.04 / 131.28
Alfa traitée 49.06 / 185.20
Sisal non traitée 48.58 413.58 171.52
Sisal traitée 43.11 428.11 108.45
Composites
Pure Epoxy 48.69 372.53 100.44
30%Alfa/Epoxy 60.46 370.46 21.71
40%AIfa/Epoxy 58.10 405.33 4251
30%Sisal/Epoxy 49.49 / 40.10
40%Sisal/Epoxy 49.50 534.32 57.23
30%Hybridl/Epoxy 50.00 375.00 53.37
40%Hybrid/Epoxy 51.08 523.96 73.72

111.6.2 Analyses microscopique électronique a balayage
La morphologie des fibres d'Alfa et de Sisal non traitées et traitées a été examinée par
microscopie ¢électronique a balayage pour pouvoir les comparer, s’assurer de l'efficacité du
traitement. Les détails de la microstructure de la rupture par traction aprés rupture ont
également été observés afin d'identifier le mécanisme de fracture. Les échantillons ont été

observés et imagés a un potentiel d'accélération du faisceau d'électrons de 10 et 30 kV.

Page 71




CHAPITRE III Mise en ceuvre et caractérisation

) K
O

e

e —

Figure 111.18 Microscope électronique a balayage.

111.6.2.1 Résultats et discussion des analyses Microscopie électronique a balayage
L'observation au microscope électronique a balayage a été réalisée pour observer la
morphologie et les parois cellulaires des fibres non traitées et traitées (Figure I11. 19 et 20). Il
montre que les fibres Alfa longues non traitées (Fig.111.19 a, et b) et les fibres de Sisal
(Fig.111.20 a et b) sont composées de faisceaux liés entre eux par des constituants
lignocellulosiques qui agissent comme I'élément de liaison qui protege la plante des effets
externes. Ils sont recouverts d'impuretés et d'autres constituants, tels que des cires et de la
pectine. Les parois des fibres sont composées de microfibres ou fibrilles de trés petites
dimensions. L'observation montre également un faisceau de fibres avec une distribution de
taille différente pour les fibres Alfa (Fig.I11-19 e). Aprés traitements chimiques, la rugosité
des fibres est atténuee et nettoyée. Comme le montrent (Fig.l11-19c et b) pour I’Alfa et
(Fig.111-20c et d) pour la Sisal, la rugosité des fibres a diminué aprés traitement, une
morphologie de surface plus lisse est apparue par rapport aux fibres non traitées et les
microfibrilles sont plus visibles car le traitement a dissous le lien de ciment entre elles. Le
traitement chimique alcalin, attaque les hémicelluloses contenues dans les fibres donc elles
sont nettoyées, les impuretés sont éliminées donc le diameétre est réduit. Les fibres traitées
représentent un taux de résidus inférieur a celui des fibres non traitées, cela a été prouvé par
les images MEB qui montrent clairement la réduction des dép6ts de résidus sur la fibre, (les
microfibrilles sont claires et visibles apres le traitement alcalin). La diminution des résidus est
également démontrée par la diminution du diametre des fibres aprés traitement.Rajamurugan
et al. [92] , Bessadok et al. [93], Mechakra et al.[62], Arrakhiz et al. [63].

Page 72



CHAPITRE III Mise en ceuvre et caractérisation

) i
#l : e d b b ‘
HV mag det W spot 12/29/2019 HFW mode - 100 pm HV  mag det WD spot 12/29/2019 HFW 10 pm
5.00 kV. 594 x ETD 11.5 mm 3.0 2:45:14 PM 502 ym SE DLAB-SONATRACH 5.00 kV 10 208 x ETD 11.7 mm 3.0 2:50:21 PM 29.2 um DLAB-SONATRACH

\ ".', R
Ny e R WAk | § ! A \ .
Hm . HV mag det WD  spot 12/29/2019 HFW mode 20 pm
5.00 kV/ 1 559 x ETD 11.5 mm 3.0 3:04:05 PM 191 ym SE DLAB-SONATRACH 5.00 kV 3 354 x ETD 11.5 mm 3.0 3:04:39 PM 89.0 ym SE DLAB-SONATRACH

HV mag det WD  spot 12/29/2019 HFW mode -

252.0pum
113.8um LY

—

142.6pm

20 det wD E FW\ 1 mm
103 x ETD 11.4 mm 90 DLAB-SONATRACH

(e)
Figure 111.19 Observation au MEB: ( a-b) Fibres d’Alfa non traitées ; (c-d) Fibre d’Alfa

traitées; (e) mesure du diamétre.
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Figure 111.200bservation au MEB: ( a-b) Fibres de Sisal non traitées; (c-d) Fibres de

Sisal traitées Sisalfibres; (e) mesure du diametre.
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I111.6.3 Caracteérisation des fibres
Avant chaque essai, le diametre de chaque fibre est mesuré. En général, les fibres ont une
géométrie complexe en raison de leur morphologie et d'autres conditions environnementales
telles que I'age, la saison et I'emplacement d'ou elles sont extraites... Pour simplifier le calcul
des différents paramétres, il a été considéré que la fibre est parfaitement cylindrique. Les
fibres ont été observées a l'aide d'un microscope optiqgue OPTIKA équipé d'une caméra et
contrélé par le logiciel Actionvision pour la mesure du diamétre (Fig.lll. 21). Le diamétre
moyen de chaque fibre a été pris a trois emplacements différents avec trois mesures pour
chaque emplacement, aux deux extrémités et au milieu de chaque fibre. La variation du
diametre des parties supérieure et inférieure de la fibre est trés importante, Hanana et al. [87].
Cette variation est beaucoup plus importante pour les fibres Alfa, Belaadi et al. [55]. La
comparaison de ces variations de morphologie avec la littérature pour les fibres végetales
permet de ne considérer que le diamétre moyen des fibres. Des essais de caractérisation
mécanique en traction des fibres de Sisal et d'Alfa traitées et non traitées ont été effectués
selon la norme ASTM D3822-07, sur la machine d'essai universelle Zwick/Roell Z005 avec
une charge de 5 kN a une vitesse constante de 2 mm/min et une longueur de référence de 80
mm (Figure 111. 21). 20 échantillons de chaque type de fibres non traitées et traitées ont été

utilisés pour la détermination du diamétre.

Figure 111.21 Observation au microscope pour la mesure du diametre.
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Figure 111.22 Teste de traction des fibres de Sisal et d’Alfa traitées et non traitées.

111.6.3.1 Résultats et discussion

La courbe contrainte-déformation (Figure 111.23) montre une premiére zone élastique et une
seconde zone plastique jusqu'a la rupture de la fibre Ghali et al. [100]. On constate que les
fibres de Sisal ont un meilleur comportement ¢lastique que celles d’ Alfa qui eux represente un
comportement rigide. En comparant les valeurs du module d"Young des fibres brutes avec
celles traitées 18577,31+411,46 MPa vs 41248,30+627,92 MPa pour le module d"Young des
fibres Alfa et 14685,81+394,78 MPa vs 17673,82+639,27 MPa pour les fibres Sisal. Par
conséquent, les traitements chimiques utilisés augmentent considérablement les propriéetes
mécaniques des fibres. Cette tendance s'explique facilement en considérant que les cires, et
les matériaux cimentaires qui assurent la cohésion entre les microfibrilles de cellulose sont
partiellement éliminés par les traitements chimiques qui entrainent une augmentation du taux
de cellulose dans le matériau. Ceci a été observé par les auteurs Ghali et al. [94], Hanana et
al.[87], Bessadok et al. [93] et Belaadi et al. [55].

La détermination de I'écart type permet d'évaluer la dispersion des résultats par rapport a la
moyenne. Pour le module d'Young, I'écart type des fibres traitées est supérieur a celui des
fibres non traitées, les calibrages des modules obtenus pour les 20 échantillons sont donc

proches de la moyenne.
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Figure 111.23 Courbe contraintedéformation: (a) Fibre d’Alfa non traité (b) fibre d’Alfa

traité (c) Fibre de Sisal non traité (d) Fibre de Sisal traité.

La valeur moyenne de 20 échantillons de la contrainte et de la déformation maximales pour

chaque fibre est indiquée dans le tableau (I11-6) ci-dessous

Tableau 111.6 Valeurmoyenne de diametre, contrainte, déformation et module de Young

des fibres traitées et non traité.

Diamétre E-Fmax Module de
Specimen (um) o max(MPa) (%) Young (MPa)
fibres d’Alfa non
traitées 218,66+57,12 6882,94+245,19 2,07+0,68 18577,31+411,46
Fibres d’Alfa traitées  106,95+32,30 9220,54+276,81 2,49+0,79 41248,30+627,92
fibres de Sisal non
traitées 163,14+35,33 2762,21+122,00 13,30+3,75 14685,81+394,78
Fibres de Sisal
traitées 108,15+28,01 5539,62+133,45 3,03+0,68 17673,82+639,27

111.7 Mise en ceuvre du renfort du matériau
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Nous procédons a la formation de brins de méme longueur et de méme poids a partir de fibres
longues Alfa et de Sisal traitées. Le type de tissage satin (toile) (Figlll. 24) a été tissé a la
main avec 480 g / m2 et 2 mm d'épaisseur. Le tissu a été fabriqué en fixant la premiere
direction du renfort (chaine) avec du ruban adhésif double face afin de maintenir les brins
droits. L'espace entre deux brins est de 5 mm afin que le tissage s'emboite étroitement. Le
deuxieme sens des brins (trame) a été inséré a l'aide d'une aiguille qui permet de passer
alternativement entre les brins de chaine, sur puis sous un brin de chaine, et vice versa. Quant

aux fibres orientées aléatoirement, elles sont tout simplement disposé dans le moule d’une

facon homogéne et bien répartie.

Figure 111.24 Renfort de fibres tissé et mat.

I11.8 Elaboration du matériau

Page 78



CHAPITRE III Mise en ceuvre et caractérisation

Le matériau composite a été obtenu par moulage RTM dans un moule en aluminium de 300
mm de long, 170 mm de large et 4 mm d'épaisseur a température ambiante (figure I11. 25). Un
agent de démoulage a été utilisé sur les surfaces et les joints du moule pour faciliter le
démoulage du composite. Le renfort en tissu de fibres Alfa et de Sisal traitées est mis dans le
moule. Avant de démarrer l'injection, on Vérifie que le circuit pompe-moule est hermétique en
bloquant la conduite d'alimentation en résine par une pince étau (1). Le cadran de la pompe
indique (-1000mbar). Cela permet de déshumidifier les fibres hydrophiles et d'‘évacuer l'air
pour permettre une bonne adhérence fibre / résine. La résine est ensuite injectée dans le moule
hermétique a l'aide d'une pompe aspirante également reliée hermétiquement a ces derniers. La
résine traverse le moule et imprégne toute la structure du tissu. L'injection de la résine est
arrétée par la pince étau (2) lorsque le volume du moule est completement rempli puis par la
pince placer en amant du moule pour empécher toutes éventuelle fuite. Le couvercle du moule
en plexiglas de 10 mm d'épaisseur permet le controle et la visibilité des bulles d'air en cas de
défaut d'étanchéité ou de fuite d’air lors du processus d'injection. Le réservoir de résine en
excés empéche les résidus de résine d'atteindre et d'endommager la pompe a vide. Le
composite obtenu apres la réticulation compléte de la résine a été découpé pour obtenir les
éprouvettes selon 1SO 527, puis mis en étuve (MEMERT UN110) pendant 8 heures a 80 ° C
pour le séchage et homogénéisation de la structure avant de procéder aux essais de

caractérisation mécanique.
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Figure 111.25 Préparation et mise en ceuvre des éprouvettes découpée normalisées.

I11.9 Calcule du taux volumique e de porosite

Un des facteurs les plus importants qui déterminent les caractéristiques mécaniques d'un
matériau composite est la proportion relative de matrice et de renfort. Cet aspect constitue une
des caractéristiques fondamentales des composites. En effet, Une distribution du renfort dans

le volume du composite est un paramétre important, si il est uniforme, on assurera une
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homogéneéité du matériau. La concentration du renfort est habituellement mesurée par la
fraction volumique ou par la fraction massique.
Les fractions massiques sont plus faciles a mesurer lors de I'élaboration des matériaux. Par
contre, les fractions volumiques interviennent directement dans les modéles théoriques des
composites décrivant le comportement mécanique des matériaux
La fraction volumique de fibres est le volume des fibres par rapport au volume du
composite :K—’:
La fraction volumique de matrice est volume de la matrice par rapport au volume du
composite : Vm

Ve
Pour le calcul du taux de porosité dans notre matériau, nous avons prélevés et pesés a sec les
échantillons a ’aide d’une balance a précision. Par la suite, leur volume a été mesuré par
immersion dans 1’eau, d’apres le principe d’Archimede, I’augmentation du volume dans une
éprouvette graduée est le volume expérimental de 1’échantillon. Une telle pesée doit étre
effectuée rapidement pour éviter I’absorption d’eau par le matériau. On peut ainsi calculer la
masse volumique expérimental du composite. Le volume théorique est mesuré a partir des

dimensions théoriques de 1’échantillon.

Le taux de porosité est calculé par I’équation suivante :
_pcompositethéorique—pcompositeexperimentatle (111.1)
P= pcompositethéorique '

£

Figure 111.26 Mesure expérimentale du taux de porosité.
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Tableau 111.7 Calcul du taux de porosité présente dans le matériau.

Masse Masse
o Volume volumique volumique taux de
Spécimens | masse(Q) . . .
(ml) expérimentale p | théorique p | porosité
exp the
Alfa 40% 41,13 330 0,12 0,14 0,09
Sisal40% 36,59 330,5 0,11 0,12 0,09
Alfa 30% 37,27 327,8 0,11 0,12 0,08
Sisal 30% 35,09 327,5 0,11 0,12 0,08
Alfa-Sisal
36,86 327 0,11 0,12 0,08
30%
Alfa-Sisal
36,34 327 0,11 0,12 0,08
40%

I11.10 Caractérisationmécanique en statique du composite
111.10.1 Essai de Traction

Les propriétés mecaniques des differents matériaux ont été mesurées par des essais de traction
statique. lls ont éte testés sous chargement uniaxial selon la norme 1SO-527-4 ( 250*25*4)sur
une machine universelle de type Zwikrowell Z250, avec une vitesse de 2mm/min, et une
capacité de charge de 10 kN. Trois échantillons de résine époxy pure et trois échantillons de
chaque matériau (EP/ fibres tissées Alfa -30%, EP/ fibres tissees Alfa -40%, EP/ fibres tissées
Sisal -30%, EP/ fibres tissées Sisal -40%, EP / hybride Alfa/ Sisaltissées -30%/époxy,
EP/hybride Alfa/ Sisaltissée -40%) et (EP/ mat de fibres Alfa-30%, EP/ mat de fibresAlfa -
40%, EP/ mat de fibres Sisal -30%, EP/ mat de fibres Sisal -40%, EP / mat hybride de
fibresAlfa/Sisal -30% , EP/ mat hybride de fibres d’Alfa/Sisal -40%) ont €té testés. Le module
de Young, la contrainte maximale et la déformation de chaque échantillon ont été déterminés
(Figure 111. 27).
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Figure 111.27Teste de traction.

111.10.1.1 Résultats et discussion

Les résultats des tests de traction statique des composites ont été compares a ceux de la résine
époxy pure qui ont montré une augmentation significative des modules de Young d'environ
333 % et 160 % respectivement pour 40 % et 30 % d'Alfa/Epoxy tissé par rapport a I'époxy
pur. De plus, 40 % et 30 % de Sisal/Epoxy tissé ont induit une augmentation de 75 % et 8 %
respectivement. Enfin, 40 % et 30 % d'Alfa-Sisal/Epoxy hybrides tissés ont entrainé une
augmentation de 57 % et 17 % respectivement. L'impact de la fraction volumique des fibres et
de leur traitement chimique apparait clairement sur la résistance du matériau, qui montre un
transfert de rigidité entre la matrice et la fibre ; et donc une bonne adhésion interfaciale grace
au traitement alcalin, qui rend la surface de la fibre imperméable et élimine les composants
non cellulosiques (cire, pectines et lignine hémi-cellulosique) cela peut étre observé par les
images MEB. Le matériau en Sisal semble étre régi par le comportement élastique de cette
derni¢re fibre. En effet, 1’allongement a la rupture de 40% de Sisal/Epoxy tissé et 30% de
Sisal/Epoxy tissé est respectivement de 4, 52+0,58% et 3,37+0,23%, alors les fibres ajoutent
de l'élasticité au matériau. Tandis que matériaux renforcés de fibres Alfa présentent un
comportement fragile avec un déplacement de 3,128 + 0,67% et 6,34 £ 0,9 % pour 40 %
d'Alfa/Epoxy et 40 % de Sisal/Epoxy respectivement par rapport & celui de la résine pure qui
est de 6 £ 0,5 mm. Les matériaux hybrides ont des propriétés qui dépendent de celles de leurs
matériaux constitutifs et de leur fraction volumique (Figure 111-28 a). L'hybridation des fibres
confere a la matrice plus de rigidité issue de la fibre d’Alfa et le comportement élastique issu
de la fibre de Sisal.

Quant aux matériaux avec un mat (Figure I11-28 b). de fibre on note que les composites a 30

% offrent de meilleures performances que ceux a 40 %. Ceci est di au fait que la répartition
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des fibres dans les composites a 30 % est plus homogéne que celles a 40 %(Annex 3). Les
mémes observations ont été faites par les autres (Prasad, Saini et Kumar[101]). Quand la
fraction volumique dans le composite augmente, le matériau devient plus hétérogene et perdre
sa résistance. C'est pourquoi les composites composés a 30 % offrent de meilleures
performances que ceux avec 40%. La résistance maximale a été enregistrée pour le composite
renforcé avec Alfa et Sisal a 30% (28,94MPa pour la résistance a la traction et 2,67%
d'allongement a la rupture). L'hybridation des deux types de fibres a rapport égal améliore les
propriétés mécaniques des composites. Les études dérivées de Venkateshwaran et al. [102],
Idicula et al. [103] étaient similaires a ceux trouvés dans le présent travail.

Les fibres d'Alfa ont un diamétre tres irrégulier (large a la base et fin a I'extrémité de la fibre)
entrainant un écart type important contrairement a la fibre de Sisal qui a un diametre
considéré comme régulier ; ce qui explique I'écart type important du composite Alfa/Epoxy
par rapport a celui du composite tisse Sisal/Epoxy.

pure Epoxy
— 40% Tissé Alfa fibers /Epoxy —— Mat Alfa 30%/Epoxy
100+ —— 30% Tissé Alfa fibers /Epoxy —— Mat Alfa 40%/Epoxy

—— 40% Tissé Sisal fibers /Epoxy 35 — Mat Sisal 30%/Epoxy
T —— 30% Tissé Sisal fibers /Epoxy — Mat Sisal 40%/Epoxy
o 801 40% Tissé Alfa-Sisal fibers /Epoxy ' 30 Alfa-Sisal mat 30%/Epoxy
S 30% Tissé Alfa-Sisal fibers JEpoxy % Alfa-Sisal mat 40%/Epoxy
— 254
0 60+ =
c g 201
I =
5404 E 151
5 €
0 104

O /£
0 204 / S 5 /
V4
OT/TTTTTTTTT OT'T'T'T'T'T'T'T'
0005 1015202530354045 00 05 10 15 20 25 30 35
Déformation [%] Déformation [%]
(@) (b)

Figure 111.28 Courbe contrainte-déformation: a) mat de fibres b) fibre tissée.

Tableau Il11.8Caractéristique mécanique en traction des différents biomatériaux.

Déformation Contrainte modulus de Taux
Eprouvette ; Al ;
de rupture (%) de traction Young d'amélioration
(MPa) (MPa)
Pure resineepoxy 3,54 60,01 2531,67

40% Tissé Alfa fibers /Epoxy 2,38+0,45 79,08+3,91 |12345,17+990,54 333%

30% Tissé Alfa fibers /Epoxy 1,73+0,11 44,65+2,98 | 7413,22+500,36 160%
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40% Tissé Sisal fibers /Epoxy 4,52+0,58 84,14+5,96 | 4993,51+276,32 75%
30% Tissé Sisal fibers/Epoxy 3,37+0,23 27,44+6,02 | 3078,56+200,79 8%
40% Hybrid Tissé
T 3,80+0,37 53,56+4,00 | 4467,87+513,96 57%
Alfa-Sisal fibers /Epoxy
30% Hybrid Tissé
) ) 4,29+1,26 49,47+£9,01 | 3343,96+618,63 17%
Alfa-Sisal Fibers /Epoxy
Mat alfa 409%/Epoxy 2,26+0,43 17,23+3,44 | 1987,91+262,44 -21%
Mat alfa 30%/Epoxy 2,79+0,61 21,71+6,94 | 2 432,97+472,75 -4%
Mat sisal 40%/Epoxy 4,25+0,81 21,85+5,75 | 2 647,50+558,14 5%
Mat sisal 30%/Epoxy 3,23+0,82 24,59+5,76 | 3 003,20+458,14 19%
Alfa-sisal mat 40%/Epoxy 2,38+0,59 15,29+3,96 | 1969,46+180,21 -22%
Alfa-sisal mat 30%/Epoxy 2,67+0,35 28,94+4,12 | 3218,28+127,28 27%

111.10.2 Comportement statique en flexion trois-points

Des essais de flexion en trois points ont été effectués pour déterminer la résistance a la

flexion. Pour ce test, I'échantillon est placé sur deux supports distincts espaces de 16 fois

I'épaisseur de I'échantillon avec une force appliquée au milieu des deux supports par un

poincon. Cette force est égale a 10 KN avec une vitesse de chargement constante de 2

mm/min. Quatre éprouvettes conformes a la norme ISO 178 (80*10*4) ont été testées. Les

essais experimentaux ont été réalisés sur la machine Zwikroel, modele Z010 (Figure 111-29)

adaptée a une machine de traction et connectée a un ordinateur pour l'acquisition des données.
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Figure 111.29 Essai de flexion trois point.

111.10.2.1 Résultats et discussion

Les courbes contrainte/déformation obtenues a partir des essais réalisés sur cing éprouvettes
sont présentées sur la (figure 111.30 a) . On observe un comportement élastique linéaire
jusqu'au chargement maximal, suivi d'un comportement non linéaire exprimant le caractére de
déformation plastique. La contrainte diminue en fonction de la déformation, qui augmente
jusqu'a la rupture totale de I'éprouvette. On constate que les meilleurs résultats sont obtenus
pour des matériaux tissées avec 40% de fraction volumique de renfort pour les deux types de
fibres. Une augmentation des modules de Young denviron 113 % et 60 %, respectivement
pour 40 % et 30 % de tissu d4Alfa/époxy. De plus, 40 % et 30 % de tissu hybride/époxy ont
généré une augmentation de 105 % et 104 % respectivement. De plus, 40 % et 30 % de
Sisal/Epoxy tissé ont donné respectivement une augmentation de 79 % et 69 %. Les matériaux
renforcés de fibres Alfa présentent un comportement fragile avec un déplacement de 4,60 +
0,84 mm et 3,85 = 0,31 mm pour 40 % d'Alfa/Epoxy et 30 % d'Alfa/Epoxy respectivement
par rapport a celui de la résine pure qui est de 17,40 + 3,22 mm.

Quant aux matériaux en fibres de mat (figure 111.30 b),a partir des courbes obtenues et du
calcul des différents paramétres on peut déduire que le Sisal présente de meilleurs résultats

que I'Alfa lorsque le matériau est sollicité en flexion. Il montre également que les composites
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contenant 30% de fraction volumique de fibres sont meilleurs que ceux contenant 40%. La

flexion de la résistance et le module peuvent étre calculés comme suit

3-Fd
§=2rd (111.2)
et
= (11.3)

Ou 5 est la contrainte de la fibre externe (MPa) ; F est la force de rupture (N) ; d est la
distance entre les supports (mm); b est la largeur de I'éprouvette (mm) ; h est I'épaisseur de

I'éprouvette (mm) ; D est la flexion correspondante (mm) et € est la déformation de la fibre

externe.
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1201 —— 30% Tissé Sisal fibers /Epoxy 100- — ﬁ:;a'g!sa: ma: 4318 ;’; Epoxy
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Figure 111.30 Courbe force-déplacement: a) mat de fibres b) fibre tissee.
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Tableau I11.9Caractéristique mécanique en flexion 3 point des différents matériaux.

Résistance a

D max la flexion module de Taux
Samples F max (N) Emax (%) ] o
(mm) dmax flexion (MPa) |d'amélioration
(MPa)
17,40+3,22| 99,80+16,07 | 59,88+9,64 | 0,10+0,02 | 3165,83+424,52 1l
EP/Tissé Alfa
) 4,60+0,84 |1127,49+16,68|76,49+10,01( 0,03+0,00 | 6712,16+809,69 113%
fibers 40%
EP/ Tissé Alfa
) 3,85+0,31 | 75,60+9,24 [ 45,36+5,54 | 0,02+0,00 | 5034,39+49,36 60%
fibers 30%
EP/ Tissé Sisal
) 10,89+4,731132,06+20,08|79,24+12,05| 0,06+0,03 | 5638,00+436,61 79%
fibers 40%
EP/ Tissé sisal
) 7,80+1,24 1119,07+12,14( 71,44+7,28 | 0,05+0,01 | 5346,50+606,11 69%
fibers 30%
EP/ Tissé Alfa-
) ) 8,03+2,07 | 88,99+12,52 | 53,39+7,51 | 0,05+0,01 | 6471,84+508,67 105%
sisal fibers 40%
EP/ Tissé Alfa-
6,19+1,19 |1103,05+17,69(61,83+10,61| 0,04+0,01 | 6451,53+660,47 104%
sisal fibers 30%
EP/Alfa
3,58+5,35 | 108,96+6,09 | 3,58+5,35 | 0,06+0,03 | 3405,36+931,10 8%
MAT 40%
EP/Alfa
8,60+0,94 | 60,10+23,17 | 8,60+0,94 |0,02+0,005( 6814,91+768,33 115%
mat 30%
EP/Sisal MAT
3%
40% 15,51+3,66( 65,24+11,32 | 15,51+3,66 | 0,09+0,02 | 3245,46+1323 ’
EP/Sisal MAT
300 12,91+2,47( 63,20+11,97 | 12,91+2.,47 | 0,06+0,01 | 5188,03+987,98 64%
0
EP/Alfa sisal
5,38+7,27 |1114,16+28,64| 5,38%7,27 | 0,08+0,04 |3836,45+1857,69 21%
MAT 40%
EP/Alfa sisal
10,26+8,08 | 90,53+14,08 | 10,26+8,08 | 0,05+0,04 | 6917,55+547,48 119%
MAT 30%
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111.10.3 Essai de compression

une série d’essais de compression a été réalisée afin de vérifier ses propriétés mécaniques a la
compression. Les specimen ont été decoupées et réaliser selon la norme EN ISO 14126
(10*120*4) avec longueur entre les gauge de 10 mm, sur une machine the Zwick/Roell Z010
équipée d’un capteur de force de 10 kN. Le chargement a été incrémenté a une vitesse de
déplacement de 2 mm/min. Le déplacement axial en compression a été mesuré et arrété apres
que le déplacement ait dépassé 4 mm. Quatre essais ont été réalisé pour chaque specimen, les
valeurs moyenne de chaque paramétre est reportées dans un tableau (111-10).

Figure 111.31 Essai de compression.
111.10.3.1 Résulta et Discussion

Le comportement force-déplacement de tous les échantillons est représenté sur la figure 111-32

trois zones de comportement peuvent étre définies. La premiére correspond au domaine
élastique, cette partie permet de mesurer les caractéristiques élastiques en compression,
notamment le module de compression, la contrainte linéaire avec la déformation appliquée.
Par la suite, la contrainte appliquée reste constante pendant un intervalle de déformation
importante. La troisiéme zone ou le matériau est complétement rompu marque la fin du test.
On distingue alors un comportement différent pour les différents types de matériaux. La
compression représente un comportement typique d'un matériau rigide ( Figure 111-32 a).Une
rupture a petites déformations de 2,02+1,13 mm et 3,034+1,23mm, et une force plus grande
de 2883,46+90,91N et 2322,09+50,29 N pour 40% d'Alfa tisseé /Epoxy et 30 % Alfa tissé
/Epoxy respectivement. Les matériaux fabriqués a partir de fibres de Sisal présentent un
comportement plastique typique de celui du caoutchouc, qui se rampe a des contraintes plus
élevées (3, 26 £ 1,07 mm pour 40 % de Sisal tissé/ Epoxy et 3, 99 £ 00 mm pour 30 % de
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Sisal tissé/époxy) et une force inférieure (1694, 61+124,83N pour 40% Sisal tissé/ Epoxy et
1783, 074565, 16 N pour 30% Sisal tissé/Epoxy). On remarque que les matériaux hybrides
ont un comportement qui lie la rigidité et la plasticité avec de bonnes déformations (2,
49+0,56 mm pour 40% Tissé hybride/Epoxy et 3,34+0,39mm pour 30% Tissé hybride/Epoxy)
et une force plus grande (1067,81+224,38N pour 40% hybride tissé/époxy et
1089,62+179,11N pour 30% hybride tissé/époxy).

Pour le matériau composite renforcé & 40% de mat de fibre Alfa (Figure 111-32 b), il
représente une courbe typique d'un matériau fragile se cassant a une déformation de 3,5 mm et
une force supérieure de 2515,61N, sans présenter de limite d'élasticité comme pour les
matériaux plastiques. Quant aux autres matériaux, il représente plutét une courbe typique, un
matériau souple de type caoutchouc qui se brise a de moindres déformations. Contrairement
aux essais de traction, les matériaux avec 40% de fractionvolumique de fibres montrent de
meilleurs résultats que ceux avec 30% de renforcement, car la force exercée sur I'échantillon
est opposée, l'agglomération des fibres au sein du matériau permet de mieux résister a la
compression. Il faut également noter que I'hybridation des fibres n'améliore pas les propriétés
de compression. Les forces de rupture maximales, les déplacements et le module de

compression sont indiqués dans le tableau tableau (111-10).ci-dessous.

—— 30% Tissé Alfa fibers/Epoxy

3000+ —— 40% Tissé Alfa fibers/Epoxy —— Mat Aifa 30%/Epoxy
— 30% Tissé Sisal fibers/Epoxy — MatAffa 40%/Epoxy
95004 —— 40% Tissé Sisal fibers/Epoxy 2500 — Mat S!Sal 30%/Epoxy
30% Tissé fibers/Epoxy — Mat Sllsal 40%I/Epoxy
- 40% Tissé fibers/Epoxy 20004 Alfa-Sisal Mat 30%/Epoxy
E. 20001 Pure Epoxy _ Alfa-Sisal Mat 40%/Epoxy
o) Z
o 15004 — 1500
= 0]
0 0
L i 6 |
1000 / 2 1000
500+ 5001
0 x‘ T T T T 0 : : : .
0 1 2 3 4 0 1 2 3 4
Displacement [mm] Déplacement [mm]
(@) (b)

Figure 111.32 Courbe de force déplacement des a) tissés b) mat.
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Tableau 111.10 Caractérisation de la compression des époxy tissés et mat renforcés
d’Alfa, Sisal et hybride.

; Contrainte de Taux
. Déplacement ] .
Matériaux (mm) Force (N) compression Module (MPa) |d'améliorat
mm
(MPa) ion
Pure Epoxy 3,99+00 | 1426,12+120,10 35.653 3867,75+£198,39 I
40% Woven Alfa 72.0865
2,02+1,13 | 2883,46+90,91 7016,82+965,36 81%
/Epoxy
30% Woven Alfa 58.05225
3,034+1,23 | 2322,09+50,29 4590,18+608,46 19%
/Epoxy
40% Woven Sisal 42.36525
3,26+1,07 |1694,61+124,83 5854,74+236,97 51%
/Epoxy
30% Woven Sisal 44.57675
3,99+00 | 1783,074565,16 5568,22+659,87 44%
/Epoxy
40% hybride 26.69525
2,49+0,56 |1067,81+224,38 5709,46+450,22 48%
Woven /Epoxy
30% hybride 27.2405
3,34+0,39 |1089,62+179,11 4584,79+131,63 19%
Woven /Epoxy
40% mat of Alfa
) 3,50+0,09 |2515,61+210,53 62,89025 4819,01+418,13 25%
fibers/Epoxy
30% mat of Alfa
) 2,67+£0,54 | 1267,67+77,09 31,69175 4157,04+327,20 7%
fibers/Epoxy
40% mat of Sisal
) 1,99+0,37 862,55+72,69 21,56375 6080,09+264,36 57%
fibers/Epoxy
30% mat of Sisal
) 2,08+0,15 696,91+55,35 17,42275 4076,33£653,87 5%
fibers/Epoxy
40% mat of hybride
) 2,26+0,53 852,50+77,05 21,3125 5446,37+653,87 41%
fibers/Epoxy
30% mat of hybrid
) 2,96+0,41 | 702,32+33,00 17,558 4535,57+£508,60 17%
fibers/Epoxy

I11.11 Mécanisme de rupture

Le mécanisme de fracture du composite a également été analysé par le microscope

électronique a balayage . A partir des images obtenues sur la Figlll. 33, on constate que le

renfort est bien incorporé au milieu de la matrice (Figlll.33a) et que les fibres transversales
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n'ont pas été rompues et ont une bonne adhérence a la matrice (Figll1.33c). On remarque
également quelques fissures dans la matrice et la fracture des fibres transversales (Figlll. 33b)

laissant quelques trous vides (Fig33. d).
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Figure 111.330bservation au MEB du mécanisme de rupture du composite.

I11.12Discussion générale

Les resultats sont évalués par comparaison avec les travaux antérieurs apparentés en
introduction et comme suit, ils sont réalisés sur des composites renforcés de fibres naturelles.
Bessadok et al. [93] ont traité les fibres Alfa pour le renforcement des composites de polyester
insaturé : les effets des traitements chimiques sur les propriétés mécaniques ont amélioré le
module d'Young de 1 456 a 1 465 MPa. Ben Brahim et Ben Cheikh ont étudié I'influence de
l'orientation des fibres et de la fraction volumique sur les propriétés de traction du composite
Alfa-polyester. Le tissu n'étant ni homogene ni tissé et donc difficile a manipuler, les fibres
ont été trempées dans une solution aqueuse d'amidon a 20 gL-1 pour éviter toute dispersion
[80]. Le module d"Young obtenu a 44% en poids de renfort en fibres Alfa est de 9000 MPa
pour un module d'Young spécifique. Cependant, ’enquéte de I’auteur n’a pas pris en compte

le caracteére hydrophile des fibres qui, dans ce travail, s’est révélé significatif. En effet, les
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fibres Alfa contiennent des quantités d’humidité qui induisent des défauts d'inclusions a
Mokhtari et al. [104] a réalisé dix matériaux biocomposites par méthode de coulée en utilisant
de la fibre de cellulose Alfa comme renfort et des PU biosourcés comme matrices préparées a
partir d'huile de jojoba. Le module d”Young maximum obtenu est de 165,4 MPa. Laraba et al.
[84] ont développé un panneau sandwich composé d'un noyau & base de fibres Alfa et d'un
composite a matrice polymere hybride (jute et maille métallique) comme peau. Le module
d'Young obtenu est de 2160MPa. Une revue sur la fibre Alfa (Stipa Tenacissima L.) : De
l'architecture végétale au renforcement des composites polymeres a été réalisée par EI-
Abbassi et al. [79]. Le module d’Young obtenu est de 3570MPa. Les résultats obtenus ont été
comparés a ceux décrits ci-dessus dans tous les cas de matériaux composites avec renfort en
fibres courtes ou longues, quel que soit le taux de renfort, et ont montré que le module

d'Young de 40% en poids de fibres Alfa/Epoxy tissees est le meilleur.
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Figure 111.34 Comparaison des modules d"Young de composites renforcés par

différentes fibres naturelles.
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I11.13Conclusion

Cette partie de la thésea traité le comportement mécanique de composites, constitués d'une
matrice de résine renforcée a 30% et 40% avec un tissu satiné et d’un mat avec des fibres
longues d'Alfa, Sisal et Hybride Alfa/Sisal. Apres extraction, un traitement alcalin optimal a
I’hydroxyde de sodium s’est développé dans notre précédente étude (Mechakra et al.[62]).
SEM, FTIR et décomposition chimique de chaque type de fibres ont démontré I'efficacité du
traitement alcalin. Les analyses chimiques effectuées sur différents types de fibres ont fourni
les teneurs en cellulose, hémicellulose et lignine qui ont permis de constater que le taux de
cellulose est plus important pour les fibres traitées que pour celles non traitées.

A partir du TGA et du DTG, l'analyse a révélé que le traitement chimique confére une bonne
stabilite thermique aux fibres. Les fibres naturelles de renfort permettent un meilleur
comportement en stabilité thermique des composites. Les résultats ont montré que
I’augmentation de la fraction volumique des fibres augmente la stabilité thermique du
composite. DSC a pu quantifier les changements d'enthalpie dans les fibres et les materiaux
composites en fonction de la température. Une étude similaire a été menée par Tesfay et al.
[88] sur des fibres de Sisal traitées et non traitées. 11 a montré une augmentation de la quantité
de chaleur en fonction de ’augmentation de la fraction volumique des fibres naturelles. La
réaction endothermique des composites étudiés contenant 30% en poids de renfort fibreux est
inférieure a celle contenant 40% en poids.

En effet, la quantité d'enthalpie de la résine pure qui est de 100,44 J/g diminue a 21,71 J/g
pour 30 % poids d'Alfa/Epoxy et augmente a 42,51 J/g pour 40 % poids d'Alfa/Epoxy ; ce qui
est dans le méme ordre de croissance pour le Sisal/Epoxy et I’hybride Alfa-Sisal/Epoxy.

Les différents composites ont été élaborés par VARTM. Les résultats obtenus ont révélé une
augmentation significative des propriétés mécaniques, en particulier pour 40% en poids de
fibres Alfa/Epoxy tissées. Le module d'Young en traction estimé de 12345,17 MPa et le
module de flexion de 6712,16 MPa, et le module de compression de 7016,82 MPa qui
indiquent une augmentation significative par rapport a la résine époxy pure de 2846,43 MPa
en traction (soit 333% taux) et 3165,83 MPa en flexion (soit taux de 113%) et 3867,75MPa en
compression (soit taux de 81%) respectivement. Ces résultats ont été confirmés en élargissant
la comparaison de nos travaux précédents avec les fibres PP/Alfa courtes (E=3555MPa)
[62]et le module d"Young transversal (Et=3600MPa) du composite Alfa/Polyester [59]
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V.1 introduction

Les matériaux composites a base de fibres végetales suscitent un intérét croissant en raison de
leurs propriétés attrayantes telles que leur légereté, leur durabilité, leur faible colt et leur
empreinte écologique réduite. Malgré ces avantages, leur réponse aux sollicitations
dynamiques, notamment aux chocs a basse vitesse et a la fatigue cyclique en traction, reste
relativement peu explorée. Cette lacune dans la recherche limite leur application dans divers
domaines ou une résistance aux chocs et une durabilité sont des critéres essentiels, tels que la
fabrication de pare-chocs, de casques et de systemes de protection. La structure sous-
fibrillaire distinctive des fibres végétales, similaire a celle des fibres d'aramide, ainsi que leur
comportement anisotrope, ont récemment suscité un intérét croissant dans la recherche. ceci
suggere que les composites a base de fibres végétales pourraient offrir une résistance aux
chocs élevée, ouvrant ainsi de nouvelles perspectives dans la conception de composants
résistants aux impacts. Parallelement, il est essentiel de comprendre précisement le
comportement en fatigue de ces matériaux pour garantir leur intégrité structurelle et leur
fiabilité a long terme, notamment dans des applications industrielles telles que le transport.
Dans cette optique, cette étude vise a examiner et a approfondir notre compréhension des
essais de choc a basse vitesse et la durée de vie en fatigue cycliquesur les composites a base
de fibres végetales, en mettant en évidence les défis, les opportunités et les perspectives
futures dans ce domaine prometteur de la science des matériaux.

Cette partie de la these aura pour objectif d’étudier les propriétés mécaniques des
biocomposites utilisées précédemment sous sollicitation d’impact a different niveaux
d’énergie, et en fatigue de traction a différents niveaux de chargement.

V.2 Essai d’impact

Un essai d'impact est une méthode expérimentale utilisée pour évaluer la réponse d'un
matériau ou d’une structure soumise a un chargement dynamique, généralement sous forme
d'un choc ou d'une collision. L'objectif principal de cet essai est de mesurer les propriétés
d'absorption d'énergie, la résistance aux chocs, la déformation, la rupture et dautres
caractéristiques importantes du matériau ou de la structure testée. Les essais d'impact sont
largement utilisés dans divers domaines, notamment l'aérospatiale, I'automobile, la
construction, la défense et les matériaux composites. Ils permettent d'évaluer la résistance et
la sécurité des matériaux et des structures dans des conditions réalistes de chargement

dynamique, ce qui est essentiel pour concevoir des produits sirs et fiables.
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IV.2.1 Technique d’essai d’impact tour de chute
Dans un dispositif d’essai de tourde chute, un impacteur hémisphérique en général est placée
sur une traverse glissant le long des rails de guidage verticaux, peut étre laché a des hauteurs
ou avec des masse variables.il est instrumenté avec divers capteurs tels que des
accéléromeétres ou capteurs de force. L’échantillon a tester est placé sur un socle et maintenu
avec un dispositif de bridage. Dans un essai de chute, I'énergie potentielle gravitationnelle de
l'objet en chute est convertie en énergie cinétique a mesure qu'il tombe. Lorsque cet objet
entre en collision avec I'échantillon a tester, une partie de son énergie cinétique est transférée
a I'échantillon. Cette énergie peut étre absorbée par I'échantillon pour causer des déformations
ou des dommages, ou elle peut étre dissipée sous forme de chaleur, de vibrations ou de
déformation plastique. La capacité de I'échantillon a absorber cette eénergie et a résister aux
dommages est évaluée pendant I'essai. Voici les principaux concepts liés a I'énergie dans un
essai de chute :
Energie potentielle : L'énergie potentielle gravitationnelle d'un objet dépend de sa masse, de la
gravité et de la hauteur a laquelle il est situé. Lorsqu'un objet est soulevé a une certaine
hauteur, il possede une énergie potentielle qui peut étre convertie en d'autres formes d'énergie
lorsque l'objet tombe. Elle est évaluée par la formule suivant : Ep=m*g*h
Energie cinétique : L'énergie cinétique d'un objet en mouvement dépend de sa masse et de sa
vitesse. Lorsqu'un objet tombe, son énergie potentielle est convertie en énergie cinétique a
mesure qu'il accélere vers le bas.Elle est calculée par la formule suivante Ec = 0.5 * m * vA2
Energie absorbée : Lorsque I'échantillon est impacté par l'objet en chute, une partie de
I'énergie cinétique est absorbée par I'echantillon pour déformer, endommager ou se rompre.
Cette énergie absorbée contribue a réduire la vitesse de l'objet et a atténuer I'impact. Elle est
généralement calculée en mesurant la différence d'énergie cinétique de l'objet avant et apres
l'impact. Eabs = AEc = Ec_avant - Ec_apres
Energie dissipée : Une partie de I'énergie cinétique est dissipée sous forme de chaleur, de
vibrations ou de déformation plastiqgue de I'échantillon pendant l'impact. Cette énergie
dissipée ne contribue pas a I'endommagement de I'échantillon mais réduit I'énergie transférée
a celui-ci.Ediss = Ep - Eabs
Energie d'endommagement : Il s'agit de I'énergie nécessaire pour causer des dommages
permanents a I'échantillon, tels que la rupture ou la déformation irréversible. Cette énergie
dépend de la résistance du matériau a l'impact et de sa capacité a absorber I'énergie sans se

rompre. Cette valeur n'a pas de formule universelle simple et peut dépendre de nombreux
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facteurs, y compris la résistance du matériau, la géometrie de I'échantillon et la nature de
I'impact.
Dans un essai de chute, ces différents aspects de I'énergie sont mesurés ou évalués pour
comprendre la réponse de I'échantillon a I'impact et pour caractériser sa résistance aux chocs.
IV.2.2 Propriétés mécaniques
Au cours de la derniére année, la croissance et l'innovation des composites polymeéres
renforcés de fibres naturelles a eu un impact considérable sur la recherche. Cette croissance
rapide justifiait leurs propriétés par rapport aux composites de fibres synthétiques bon marché
et leurs impacts environnementaux réduits. Ainsi les matériaux ont des applications
potentielles dans les différents secteurs de I'ingénierie et des efforts considérables ont été fait
pour ameliorer leurs performances. En apportant des modifications qui permettent
d’augmenter leur capacité. Le but de cette revue est de mettre en évidence les tendances de la
recherche et du développement sur les composites renforcés de fibres naturelles et ses
performances durant ces derniéres Années.
Sya et al.[105] ont étudié la caractérisation de I'impact a faible vitesse de stratifiés lin/époxy
unidirectionnels et a plis croisés. Des tests d'impact a faible vitesse ont été utilisés pour
caractériser la réponse a l'impact des matériaux et la simulation numérique dans LS-DYNA
pour développer un modele informatique. Les éléments de coque mince et les éléments
solides 3D permettent respectivement de modéliser le matériau et I'impacteur. Le modele
matériau MAT 54/55 (Tsai-Wu) a été utilisé pour modéliser les plis. Les résultats ont montré
que les composites unidirectionnels sont moins efficaces pour supporter les charges d’impact
que les composites a couches croisées. Les stratifiés lin/époxy ont montré un comportement
fragile a I'impact. Dans des conditions dynamiques, un certain degré d'écrouissage se produit,
qui peut étre idéalisé comme un comportement élasto-plastique et un comportement de non-
linéarité des fibres de lin.
Zhou et al.[106] ont étudié les propriétés d'impact a faible vitesse des composites textiles
auxétiques 3D et les ont comparées a celles des composites non auxétiques. Les résultats ont
montré que le composite textile auxétique 3D offre de meilleures performances de protection
contre les chocs. il se comporte beaucoup plus doucement et a une absorption d'énergie plus
faible sous compression quasi-statique. Cependant, la différence de comportement mécanique
au test de choc entre les composites textiles auxétiques et non auxétiques diminue en raison de

la réduction de l'effet du coefficient de Poisson négatif du composite textile auxétique.
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Ahmed et al. [107]ont identifié de nombreux facteurs de tolérance aux dommages et de
résistance aux chocs des composites renforcés de fibres naturelles, tels que l'architecture des
fibres, la geométrie, le traitement de surface et les nouvelles techniques d'amélioration. La
résistance mécanique et aux chocs des fibres ductiles est améliorée en choisissant le renfort
matriciel approprié et en utilisant des techniques alternatives en combinant des fibres avec des
stratifiés métalliques. Cependant, il est assez difficile de le prédire dans les fibres naturelles
car sa nature hydrophile peut affecter I’adhésion a une matrice polymeére hydrophobe.

Martins et al.[108] ont montré que les composites tuftés se sont révélés influents dans
l'augmentation de la résistance aux dommages lors des essais d'impact, réduisant ainsi la
propagation des fissures dans une zone plus petite. Le touffetage transversal a réduit la zone
endommagée d'environ 4 fois lors d'un impact de 60 J. Le renfort tufté empéche l'ouverture
des plis lors du délaminage sous charges de compression. Le touffetage transversal s’est avéré
plus efficace pour augmenter la ténacité a la rupture.

Ude et al. [109] ont etudié la réponse a I'impact d'un composite renforce de fibres naturelles
tissees Bombyx mori/époxy comme feuille de face avec un nid d'abeille, une mousse et un
coremat comme materiaux d'@me sandwich. Une comparaison des capacités portantes, de
I'absorption d'énergie et du mécanisme de rupture des panneaux composites sandwich
RWNSF/Epoxy soumis a un poids d'impact en cas de chute a été évaluee. L'échantillon
RWNSF/Epoxy/Mousse a montré une plus grande capacité d'absorption d'énergie entre autres
configurations.

Hamamoussea et al. [110] ont étudié la réponse aux chocs a faible vitesse de panneaux de
polymere orthogrille renforcés de fibres courtes d'Alfa par analyse expérimentale et
numérique. Il a été observé que le traitement chimique n'a pas affecté la composition
chimique de I'Alfa. La caractérisation des échantillons a montré que la fibre La fraction
volumique de la fibre et la nature de la résine ont un impact sur les propriétés mécaniques des
composites. Les résultats de l'expérience ont montré que les échantillons avec Medapoxy sont
plus ductiles, tandis que les composites avec époxy Araldite sont plus fragiles et élastiques.
De plus, 1’énergie absorbée par Medapoxy/Alfa sous un impact a faible vitesse est supérieure
a I’énergie absorbée par le matériau époxy/AlfaAraldite, moins ductile.

Suresh et al. [111] ont mené une étude expérimentale sur des composites a matrice PU
renforcés de fibres de jute. Le comportement en traction des composites développés a été

analysé. Les résultats de I'expérience ont montré que le renforcement des fibres de jute avec
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une matrice polymére PU a considérablement augmenté sa résistance a la traction et sa
durabilité.

Murugan et al.[112] fabriqué avec des fibres tissées d'aelovera/chanvre/lin et un treillis
metallique SiC avec des moustaches nano SiC modifiées en résine époxy pour obtenir les
hautes performances des composites hybrides naturels.

La modification de la surface du silane permet d'améliorer les propriétés mécaniques et le
comportement aux chocs a faible vitesse. les fibres de chanvre offrent des propriétés
mécaniques améliorées. Les résultats des dommages causés par les impacts a faible vitesse
ont montré que les plaques modifiées en surface produisaient une pénétration minimale du
pénétrateur par rapport au composite de renfort époxy recu.

Li. Et al. [113]ont étudié les comportements d'impact et de compression a basse vitesse des
composites FFRP avec trois séquences de superposition qui ont été comparéees a celles des
composites GFRP. Les conclusions suivantes peuvent étre tirées : Les composites FFRP a
couches croisées présentaient la résistance aux chocs la plus élevee mais l'efficacité
d'absorption d'énergie la plus faible. La résistance a la pénétration du composite FFRP était
inférieure a celle du composite GFRP avec la méme séquence d'empilement, en raison de la
rigidité et de la résistance plus élevéees ainsi que de l'allongement éleve a la rupture des fibres
de verre. Les performances CAIl des composites FFRP croisés étaient supérieures a celles des
composites avec des séquences de stratification de [0/30/60/90 / - 30 / - 60] 2s et [0/45/90 / -
45] 3s.

Sun et al.[114] ont étudié l'usure par impact et le comportement de réponse d'interface d'un
stratifié CFRP sous differents niveaux d'énergie d'impact initial. Lorsque I'énergie d'impact
est modifiée en fonction de la vitesse d'impact initiale, la valeur maximale de la force de
contact dimpact augmente linéairement avec la vitesse d'impact et le temps de contact
diminue légerement avec l'augmentation de la vitesse d'impact. Le coefficient de rigidité est
d’autant plus faible que la vitesse d’impact est élevée. Cependant, a différentes vitesses
d'impact, la modification du coefficient d'amortissement n'est pas significative.

Abida et al. [115] ont traité le comportement viscoplastique du composite époxy renforcé de
fibres de lin quasi-unidirectionnelles. Des essais de traction a différentes vitesses ont été
menés pour modéliser le comportement viscoplastique anisotrope d'un composite renforcé de
fibres de lin en utilisant le critére de Hill. Ensuite, une identification de la loi Johnson-Cook
optimisée a été réalisée. Les résultats numériques ont montré que la vitesse d'impact a une

grande influence sur la réponse de la plaque composite.
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Priyanka et al. [116] ont traité des études expérimentales et analytiques sur le comportement
mécanique et aux chocs de composites textiles hybrides constitués de para-aramide haut
module / haute résistance (fibres de Kevlar), de fibres de carbone a haute rigidité et fibres de
verre a haute déformation et d'un matériau thermoplastique ou matériau de matrice
thermodurcissable. La conception analytique par éléments finis ou modélisation
mathématique montre un bon accord avec les résultats expérimentaux concernant lI'absorption
d'énergie, les limites balistiques, le coefficient de restitution et le niveau de pénétration dans
la cible composite textile hybride.

Gassan et Bledzki[117] ont étudié l'influence de I'adhésion fibre-matrice dans du
polypropylene renforcé de fibres de jute sur le comportement des matériaux sous charges de
fatigue et d'impact. En tant qu'agent de couplage, le copolymére MAH-PP a été utilisé pour
traiter la surface des fibres afin d'ameliorer la qualité de l'interface. Il a été démontré qu'une
interface forte est liée a un module dynamique plus élevé et a une réduction de la dégradation
de la rigidité avec l'augmentation des cycles de charge et des contraintes maximales
appliquees.

L'objectif du travail de Chaker et al. [118] consiste a utiliser I'elément coque solide pour
prédire la réponse a faible vitesse sur des matériaux composites orthotropes tels que I'époxy
renforcé avec un tissu de lin quasi unidirectionnel. Cette contribution vise a valider le modeéle
élements finis dans le cas de matériaux orthotropes. Les résultats d'impact obtenus sont bien
correlés aux résultats numériques dans lesquels dix éléments solides sont appliqués dans le
sens de I'épaisseur.

Adésina et al. [119] ont exploré la résistance mécanique de poutres de pare-chocs a base de
polymere contenant des fibres naturelles dans leur renfort. L'hybridation de la fibre naturelle
(traitée ou non) avec la fibre synthétique produit une synergie permettant d'améliorer les
propriétés mécaniques du composite polymere, telles que la traction et la flexion, par rapport
a l'utilisation de fibres naturelles seules comme amélioration.

Nasir et al. [120] ont conclu de leur étude que I'échantillon avec plus de couches de carbone
externes avait la résistance a la flexion la plus élevée que les autres séquences en raison de la
rigidité élevée du renfort en carbone. L'analyse SEM a montré que la défaillance des fibres
impliquait un flambage, un arrachement et un délaminage, tandis que la défaillance de la
matrice se produisait sous forme de fragmentation.

Habibi et al. [121] ont examiné la tolérance aux dommages et I'évolution des dommages dus a

la rupture par compression d'un composite de lin non tissé a l'aide d'essais de compression
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apres impact. L'effet de I'énergie d'impact et I'influence de la forme de I'impact, de la zone de
délaminage et de la pénétration de I'impacteur, sur le comportement en compression ont été
traités ; ainsi que la forme de I'impact et I'énergie d'impact sur la résistance résiduelle et
corrélée aux dommages induits par I'impact.

Nayak et al.[122] ont étudié les composites de fibres naturelles utilisés dans les armures de
protection pour des applications balistiques telles que les gilets pare-balles. Il couvre une
gamme de fibres allant du lin, du basalte, du curaua, du kénaf, de I'aramide, du jute, de la fibre
de coco et du chanvre. Les résultats sont comparés a des matériaux standards tels que le
Kevlar utilisé dans les blindages balistiques. Les composites hybrides sont considérés comme
présentant des propriétés supérieures aux composites a fibres naturelles simples. Les fibres
naturelles constituent une alternative écologique et économigue aux composites existants.
Jabbar et al. [123] ont utilisé les déchets de fibres de jute non traités et traités chimiquement
pour preparer des tissus non tisses aiguilletés. Les déchets de fibres de jute traités ont
également été utilisés pour extraire la nanocellulose par pulvérisation, suivie d'une hydrolyse
acide. Les morphologies de surface des fibres de jute traitées et de la nanocellulose ont été
caractérisees par diffraction des rayons X. les propriétés de traction, de flexion, de chute de
poids et de compression aprés impact des composites préparés ont été etudiées. Les résultats
ont réveélé I’amélioration des propriétés mécaniques apres traitements chimiques et revétement
en nanocellulose.

Torabizadeh et Shokrieh[124] ont appliqué une méthode analytique pour étudier les effets de
la vitesse de déformation, des basses températures et de la direction de I'impact sur
I'absorption d'énergie des stratifies composites polymeres. Ils ont conclu qu'en diminuant la
température par rapport a la température ambiante, I'énergie maximale absorbée diminuait
d'environ 25%, l'indice géométrique des éprouvettes avait une influence significative sur la
capacité d'absorption énergétique du composite. I'impact, le mécanisme de rupture et I'énergie
absorbée étaient différents pour la charge d'impact longitudinale et transversale, I'énergie
initiale absorbée par I'échantillon jusqu'a la rupture et lI'absorption d'énergie totale ont diminué
de maniere significative.

Krishnan et al. [125] ont mené une enquéte sur la fabrication de stratifiés composites C.
juncea L. (Sunnhemp)-polyester non traités et traités alcalin et sur I'évaluation des propriétés
de traction, de flexion, d'impact et de dureté selon I'ASTM. Il a également été observé que la
résistance a la traction, a la flexion et aux chocs des composites Sunnhemp-polyester traités

avec NaOH est supérieure a celle des composites Sunnhemp-polyester non traités en raison de
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la nature hydroscopique du NaOH. Zhou et al. [106] Six types de composites hybrides
bambou/fibre de verre vinylester avec différentes couches ont été préparés par le procédé
d'infusion de résine sous vide (VARI). Le comportement en flexion, pendule, impact a basse
vitesse et compression post-impact de composites bambou/fibre de verre structurés a six
couches a éte éetudié et il a été conclu que la résistance a la flexion et la résistance aux chocs
des six structures sont cohérentes. De haut en bas, A1 > A2 > A5 > A3 > A4 > AB, dans
lequel le bilan de performances structurelles de A5 est le meilleur. L'énergie d'absorption de
la structure A5 est la plus petite sous une énergie d'impact de 7J. Le rapport de force de A6 est
augmenté de 371,38 %. Sous une énergie d'impact de 7J, la structure A5 n'est que 52,25 %
inférieure a la structure Al.

Edison et al. [126] ont préparé des composites hybrides en incorporant des micro- et nano-
charges dans du PEHD renforce de fibres courtes de Kevlar. Les charges utilisées sont des
microparticules de bois naturel de palmier chonta et de farine de pomme de terre, ainsi que
des nanoparticules synthétiques de silice colloidale et dalumine gamma. La structure
cristalline des échantillons témoins n’est pas affectée par 1’ajout de charges particulaires.
L'ajout de micro-nano-charges HDPE renforcées de fibres courtes de Kevlar augmente la
résistance a l'impact dynamique et l'absorption d'énergie lors d'un impact balistique. En
revanche, I’ajout de ces nanocharges entrainait une perte de ductilité et une diminution de la
résistance a la traction.

Sarasini et al. [127] ont traité expérimentalement la résistance aux dommages des nouvelles
structures sandwich avec du liege aggloméré comme noyau et des stratifiés lin/époxy comme
feuilles de surface soumises a des impacts a faible et haute vitesse et par rapport a un
sandwich similaire ayant une mousse synthétique comme noyau, a savoir Rohacell. ®
110WF. Les résultats ont montré que le liege aggloméré peut étre une alternative renouvelable
aux matériaux en mousse synthétique traditionnels en raison de son comportement mécanique
inhérent et particulier. L'utilisation de liege aggloméré dans une structure composée de deux
minces stratifiés lin/époxy a également abouti a une limite balistique normalisée comparable a
celle offerte par les matériaux en mousse synthétique.

Khalili et al.[98]ont implémenté une nouvelle procédure de calcul basée sur la théorie de la
coque sandwich d'ordre élevé pour analyser I'impact a faible vitesse sur des coques sandwich
composites cylindriques circulaires a ame flexible transversalement. La procédure proposée
est validée par comparaison des prédictions numériques avec les résultats expérimentaux

disponibles dans la littérature.
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Sathyaseelan et al. [128] ont conclu dans leur étude que les stratifiés fabriqués avec de la fibre
de kénaf comme matériau de peau et intermédiaire avec des couches centrales de fibres d'arec
étaient meilleurs en termes de résistance a la traction, de résistance a la flexion et de dureté.
Tandis que les stratifiés hybrides fabriqués avec de I'areca comme couche externe et du kénaf
comme couche alternative et centrale pourraient absorber une bonne résistance a la
compression et une bonne énergie d'impact.

Ratna et al.[129] ont découvert dans leurs expériences que le module de traction moyen des
composites fibre de canne sauvage/polyester remplis de nanoargile est augmenté a 2,26 Gpa, a
38 % du volume de fibre et le module de flexion moyen des composites fibre de canne
sauvage/polyester chargés de nanoargile. est augmenté a 4,192 Gpa a 41% volume de fibre.
La résistance moyenne aux chocs des composites de fibres de cannelier sauvage est
augmentée a 376,7 J/m pour une fraction volumique de 39 %.

Mao et Zhang [130] ont traité dans leur étude, un modele dynamique par éléments finis est
propose pour simuler I'évolution des dommages des stratifies cousus soumis a un impact a
faible vitesse. . Les fibres de titching améliorent la résistance aux chocs a faible vitesse et les
propriétés de resistance a la compression résiduelle des composites stratifiés.

Ali et al. [131] ont développé une planche anti-balistique a partir de couches de polyester
renforcées de fibres de ramie synthétiques en Kevlar. deux panneaux séparés en polyester
renforcé de 8 Kevlar-huit ramie ont arrété de maniere significative les projectiles a 623,9 m/s
avec une epaisseur de cible de 15 mm. Le mode de défaillance observé comprend
I'arrachement des filaments de Kevlar, la rupture des fibres et le délaminage des couches.
Midani et al.[132] ont traité un maillage fibreux naturel Tururi (ManicariasacciferaGaertn.)
qui protége les fruits du palmier amazonien Ubucu. le premier facteur a considérer est le
nombre de couches qui ne doit pas dépasser un certain seuil au-dela duquel la pénétration de
la résine devient altérée. Le deuxiéme facteur est le pourcentage d’étirement, qui doit étre
minimisé pour maintenir une fraction volumique de fibres plus élevée. L'orientation des fibres
doit étre aléatoire pour améliorer la résistance aux chocs, le mécanisme de rupture et la
tolérance aux dommages de la structure.

Jia et al. [133]. ont conclu que la fibre de basalte Renford pourrait améliorer légérement la
résistance aux chocs des matériaux a base de ciment. Le tissu de basalte pourrait améliorer

considérablement la résistance aux chocs du béton

IV.2.3 Comportement a ’impact des composites
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La caractérisation de l'impact des biocomposites étudiés a été réalisée avec des essais de
masse tombante en chute libre, qui sont des essais effectués a faible vitesse. Ces tests d'impact
ont été réalisés a l'aide d'une machine d'essai IMATEK M10 Plus, spécialement congue selon
les normes ASTM D7136. L'appareil est équipé d'un systéme d'acquisition de données
connecté a un ordinateur standard. La machine est équipée d'un impacteur ayant une pointe
hémisphérique d'un diamétre nominal de 20 mm et d'une masse tombante de 9,606 kg
ainsiqu’un systéeme anti-rebond. Pendant les tests, les échantillonscarrés de dimensions
60x60mm ont simplement été placés sur un anneau meétallique rigide ayant un diamétre
intérieur de 40 mm.la pointe hémisphérique de I'impacteur tangente I'éprouvette pour
constituer le point zéro de référence de pénétration. La hauteur de chute de I'impacteur a ce

niveau constitue I'énergie apportée par le choc. Pour l'acquisition de donnees, le temps

d'enregistrement est de 30 ms, la puissance des données est de 4 000points.

1
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Figure 1V.1 (a) Machine d'essai type IMATEK M10 et systeme de support avec
impacteur et (b) dessin schématique.

Pour chaque type de stratifié biocomposite considéré, differentes valeurs de I'énergie d'impact
(Ei) ont été obtenues en ajustant correctement la hauteur initiale de chute. En particulier, les
tests pour chaque type de biocomposite ont été menés en augmentant progressivement
I'énergie d'impact jusqu'a ce que la penétration complete de I'échantillon soit observée. En
pratique, des énergies d'impact allant de 5 a 25 J, avec des vitesses d'impact variant d'environ
1,0015a 2,0147 m/s, ces energies incidentes ont été choisies pour créer des dommages allant
jusqu’a la perforation totale du specimen dans le but de comparer les performances de ces
matériaux lorsqu’ils sont soumis a I’impact.Trois spécimens pour chaque biocomposite ont
été examing, environ 108 tests d'impact ont été realisés.
La machine d'essai fournit la force d'impact Fi(t) que l'impacteur applique a I'éprouvette
pendant l'essai, ainsi que son déplacement correspondant s(t) mesuré a partir de la position
d'impact initiale. A partir de ces mesures, I'énergie totale Ea absorbée par I'échantillon et
I'énergie de retour élastique possible Ee,r peuvent étre immédiatement calculées en intégrant
la courbe force-déplacement Fi(s), dont les caractéristiques sont généralement étroitement
liées au matériau examiné.
Pour étudier le comportement et identifier les caractéristiques d’un matériau composite sous
impact basse vitesse, il essentiel d’analyser trois principales courbes, afin de comprendre la
réponse de I’impact sur les échantillons.
e Courbe Force-déplacement et Force-temps : La figure 1V.2 montre la forme typique de la
courbe Fi(t) et Fi(s) fournis par I’interface de ’essai de choc du stratifié biocomposite

n'entrainant qu'un dommage partiel au stratifié. A partir de la courbe force-temps Fi(t) , il
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est possible d'identifier trois phases qui permettent de déterminer des paramétres

caractéristiques :
la premiére force d'impact causant les premiersendommagements, qui correspond au point de
la courbe ou la premiere réduction brusque de charge se produit. ensuitela force maximale ou
force d'impact maximale la force de réduction de charge monotone, qui correspond au point
ou la courbe devient décroissante de maniere monotone. En cas de dommages partiels des
éprouvettes examinées (absence de perforation compléte), comme c'est le cas examiné, ce
dernier point caractéristique correspond en pratique au point de départ du rappel élastique.
Ainsi, dans le diagramme de la courbe Fi(t) figure 1V-2 b, il est possible d'identifier quatre
zones différentes:
la zone I, comprise entre l'origine et la premiére force d'impact causant des dommages,
correspondant au comportement élastique du matériau,
la zone I, correspondant aux dommages élastoplastiques progressifs jusqu'a ce que la force
maximale soit atteinte,
la zone |1, correspondant aux dommages élastoplastiques successifs aprés l'atteinte de la
force max de I’'impact, et
la zone 1V au-dela , correspondant au retour élastique de I'éprouvette.

(@) (b)
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Figure 1V.2 (a) Courbe charge-déplacement et (b) Courbe charge-temps d’un
échantillon non perforé.
Ces valeurs de force caractéristiques et les zones relatives définies précédemment peuvent
également étre observées dans le diagramme de la courbe Fi(s) présenté dans la figure 1V-2

(a), ou I’intégration de ses zones correspondent a des valeurs d'énergie caractéristiques.
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Tout d’abord, il convient de noter que 1’obtention d’un diagramme fermé (se produit sous de
faibles énergies d'impact ou l'impacteur rebondit sur I'échantillon sans lui causer de
dommages), et I'intégrale fermée représente 1’énergie totale Ea absorbée par I’éprouvette.
Notamment, l'aire correspondant a la zone | représente I'énergie absorbée élastique Ea,e
absorbée par l'éprouvette dans la phase élastique, tandis que l'aire correspondant aux zones Il
+ Il représente I'énergie absorbée plastiqueEa,p dissipée par des processus
d'endommagement élastoplastiques. Enfin, l'aire correspondant a la zone IV représente
I'énergie Ee,r associée au retour élastique de I'éprouvette.

En termes quantitatifs, I'énergie Ea,e absorbée dans la phase élastique est d'environ 25 % de
I'énergie d'impact, tandis que I'énergie Ea,p dissipée dans la phase élastoplastique est
d'environ 50 % de I'énergie d'impact, soit environ le double de I'énergie élastique. De plus,
I'énergie Ee,r caractérisant le retour élastique de I'éprouvette représente également environ
25% de I'énergie d'impact. Par consequent, I'absorption d'énergie totale Ea, équivaut a environ
75 % de I'énergie d'impact totale.

En cas d'endommagement complet de I'éprouvette (lorsque le percuteur perce entiérement le
spécimen), les tendances des diagrammes de Fi(t) et Fi(s) different de ceux présentés
précédemment sur les figures IV.3. En effet, dans ce cas, le retour elastique devient
négligeable ou nul et Fwmaxi coincide pratiguement avec Fmiri (réduction de charge

monotone).  Cela  est  illustré, par  exemple, dans la  figure V.3

Fle

—-FAX 2250

F[N]
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(a) (®)

Figure 1V.3(a) Courbe charge-temps et (b) courbe charge-déplacement d’un échantillon
perforé.

Dans ce cas, seules les trois premiéres phases sont observées (la phase IV n'existe pas) et la

phase 111 est caractérisée par une courbe Fi(s) tendant vers zéro pour la valeur maximale de s

(perforation totale). Evidemment, dans le cas de la pénétration compléte, I'énergie totale
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absorbée par le spécimen, correspondant a l'aire totale sous la courbe Fi(s), représente la
résistance aux chocs Es de I'éprouvette.

e Courbe Energie-temps
Les courbes d'absorption d'énergie en fonction du temps sont des représentations graphiques
des réponses de choc, illustrant les cas de rebond ou de perforation. Dans un scénario de
rebond (figure 1V-4 (a)), ou la réponse force-déplacement est fermée ou semi-fermée,
I'énergie cinétique initiale de l'impacteur est d'abord entiérement absorbée par le matériau.
Ensuite, une partie de cette énergie absorbée est restituée a l'impacteur en raison de la
résilience élastique du matériau. Par conséquent, I'énergie finale absorbée est inférieure a
I'énergie initiale de I'impact. La relation entre Ei , Ee et Ea peut alors s'écrire comme suit :
Ei=Ee+Ea.
En revanche, dans le cas ou I'impacteur perce le spécimen (figure 1V-4 (b)), correspondant a
une réponse force-déplacement de type ouvert, I'énergie d'impact dépasse la capacité
d'absorption d'énergie du materiau. L'impacteur conserve toujours une énergie cinétique
résiduelle apres avoir perforé le matériau, ce qui se traduit par une énergie d'impact supérieure
a la capacité d'absorption d'énergie du matériau.
Ces courbes d'absorption d'énergie en fonction du temps offrent des informations essentielles
sur la capacité du materiau a absorber I'énergie lors d'un choc et sur sa réponse face a des
conditions de rebond ou de perforation. Elles permettent de comprendre le comportement du

matériau en termes de résilience, de ténacité et de capacité a résister aux impacts.
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Figure 1V.4 Courbes d'absorption d'énergie et de force de contact en fonction du temps
(a) avec rebondissement et (b) avec perforation.

1VV.2.3.1 Résultats et discussion
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Les résultats des essais de choc réalisés en variant le drapage du stratifié (tissée et mat), la
fraction volumique de fibres (30% et 40%), et I'énergie d'impact (5J, 7J, 10J, 25J) sont
synthétiquement représentés et ne analyse détaillée de ces résultats pour chaque type de
stratifié est rapportée dans les sections suivantes.

IV.2.3.1.1 Matériaux tissés

Les six stratifiés biocomposites bidirectionnels tissée différents considérés, avec Vf = 30 %,
40 % de fraction volumique ont été testés a quatre niveaux distincts d'énergie d'impact : Ei =5
J, 73,10 J et 25 J Les figures 1V.5et 9 montrent les images apres les essais de choc.
IV.2.3.1.1.1 Courbe force-déplacement

Les courbes présentées dans la Figure 1V-5 démontrent clairement que tous les échantillons
testés a 5J ont produit des courbes fermées, ce qui n’indique qu’aucun d'entre eux n'a été
entierement perforé a une énergie d'impact de 5 J. Cette observation suggere que ces types de
composites sont capables de resister a des impacts de plus de 5 J. Une différence notable entre
les courbes réside dans l'inclinaison de la pente droite dans la zone élastique des composites
(Alfa>Sisal>Hybride) indiquant la rigidité du matériau. On peut en conclure qu'aucun
échantillon n'a subi de pénétration, car I'énergie incidente a été transféree vers I'éprouvette, ou
le déplacement maximal a été enregistré. Ce déplacement maximal correspond au transfert
élastique de I'énergie d'impact excédentaire de I'éprouvette vers l'impacteur, résultant en un
phénomene de rebond entre les deux. La résistance des matériaux a 5J nous a conduit
aincrémenter le niveau d’énergie a 10J. les courbes force-déplacement montrent des courbes
fermeées pour les échantillons a 40%, ce qui indique que I'impacteur n'a pas réussi a pénétrer
complétement dans les échantillons mais a plut6t rebondi aprés I'impact. Par contre pour les
éprouvettes de 30% ont été entierement perfore indiquant que ces derniers ne résistent pas a
une énergie d’impact de 10J. Ceci nous a amenés a diminuer la charge d’énergie a 7J. a ce
niveau d’énergie les matériaux a 30% résiste encore ceci suggere que les matériaux congus
avec 30% de fibre végétale résiste a des charges de moins de 7J.

Comme les matériaux a 40% résiste a un impact de 10J, nous avons incrémenté le niveau
d’énergie a 25J. Cette augmentation de l'énergie d'impact la perforation du stratifié et
I'absence de rebond de l'impacteur dans la zone IV pour les composites. Concernant les
déflexions on remarque pour tous les niveaux d’énergie les composite hybrides ont la plus
grande valeur de déflexion.

1IV.2.3.1.1.2 Courbes force-temps
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L'analyse des courbes caractéristiques Fi(t) et Ei(t) présentées respectivement sur les figures
IV.5, ainsi que des valeurs numériques correspondantes de différentes force et d’énergie
rapportées dans le tableau 1V-1,en comparent les résultats on peut voir qu'il y a une différence
apparente entre la réponse de la force des stratifiés. Ellesmontrent comment la force maximale
est sujet a une légére augmentation lorsque la fraction volumique augmente.Cependant, la
résistance aux chocs augmente sensiblement, avec fraction volumique.Ce qui est plus
significatif est la diminution des dégats du premier impact. On remarque aussi que
I’augmentation du niveau d’énergie induit ’augmentation de la force maximale pour tous les
type de fibres. On remarque aussi que les composites hybrides ont la force maximale la plus
élevée suivie des composites a base de fibres de Sisal ensuite des composites d’Alfa. ce qui
suggere que I’hybridation offre une plus grande résistance a la charge contre la propagation

des dommages dus aux impacts a basse vitesse.

IV.2.3.1.1.3 Courbe énergie-temps

L'analyse de la réponse dynamique des composites repose en grande partie sur leur capacité a
absorber I'énergie pendant un impact. Cette caractéristique est évaluée en mesurant l'aire sous
la courbe de force en fonction du déplacement, comme illustré dans la figure ci-dessous
(figure 1V-5) pour les différents composites.La figure présente les données relatives a
I'énergie en fonction du temps pour ces composites. Tous les échantillons ont montré une
tendance similaire dans leur courbe d'énergie-temps. L'énergie augmente progressivement
jusqu'a atteindre un pic correspondant a I'énergie d'impact maximale, puis commence a
diminuer jusqu'a se stabiliser a une valeur constante, si I’échantillon n’est pas perforé.Le point
culminant des courbes représente I'énergie d'impact maximale, tandis que I'énergie absorbée
peut étre déterminée par I'énergie a la valeur constante de la courbe.L’énergie de rebond peut
étre obtenue en soustrayant I'énergie absorbée de I'énergie totale de I'impact.Pour une énergie
d’impact de 5J, les quatre types de spécimens avaient presque la méme valeur d'énergie
absorbée. Tous les courbes des composites d’une énergie d’impact de 5] et 7J ayant une
fraction volumique de 30%, et 5J, 10J pour les échantillons ayant une fraction volumique de
40%, les graphiques montrent qu'il y a un rebond, ce qui signifie qu'il n'y a pas de pénétration
pendant les essais d'impact. Lorsque l'énergie d'impact augmente, I'énergie absorbée

augmente également.
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Dans le cas ou l'impacteur perce I'éprouvette, ce qui correspond a une réponse force-
déplacement de type ouvert, I'énergie d'impact excede la capacité d'absorption d'énergie des
composites. Lorsque I'énergie d'impact atteint 10J pour les composites a 30% et 25J pour les
composites a 40%, I'énergie absorbée par les échantillons augmente proportionnellement. En
atteignantces énergies d'impact, les composites présentent une absence de rebond, indiquant
une perforation pendant les essais d'impact. De tels phénomeénes sont évidemment liés a la
rupture fragile de la matrice thermodurcissable due aux effets de flexion associée a I'impact,
ainsi qu’en raison de la division transversale et axial typique liée a sa structure interne
constituée d'une multitude de sous-fibres.On note aussi que la résistance a l'impact des

biocomposites examinés augmente de maniere significative avec la fraction volumique des

fibres
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Figure 1V.5 Courbes charge-temps et charge-déplacement pour les matériaux tisses.

Tableau IV.1 Résultats des essais de choc avec pénétration compléte (perforation) des

éprouvettes tisssé.

. ) Déflexion | Energie a | Déflexion | . ]
Energi | Energie . Energie de
ForceM . ] a la force force de )
eala | dimpat _ _ ) perforatio
ax(kN) ) maximale | maximal | perforatio
fin (J) ) n (J)
(mm) e (J) n (mm)
Epoxy- 30% de fibres 1,10+0,1 | 4,8740, | 4,87+0,0 | 5,73+0,67 | 4,54+0,3 | 6,55%£1,39 |5,39+1,39
Alfa tissées -5J 4 52 1 6
Epoxy- 30% Fibresde | 1,51+0,0 | 3,45+0, | 4,88+0,0 | 3,63+2,15 | 3,76+2,3 | 3,27£1,50 | 3,44+1,67
Sisal Tissées -5J 2 04 0 2
Epoxy-30% 2,05£0,4 | 5,35+2, | 4,79+0,0 | 1,90£0,25 | 2,43+0,1 | 3,99+0,77 |6,19+2,04
Fibres Alfa-Sisal 6 38 9 6
tissées -5J
Epoxy- 30% 1,12+0,1 | 7,5040, | 6,79+0,0 | 3,49+2,66 | 2,44+1,7 |6,4945,40 |4,95+3,91
fibres Alfa tissées 6 41 3 4
-7
Epoxy- 30% 1,89+0,3 | 5,1340, | 6,82+0,0 | 3,31+1,13 | 3,86+£0,3 | 4,33+£1,51 |5,42+1,75
fibres de sisal 6 04 4 4
tissées -7J
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Epoxy - 30% de 2,1940,2 | 55340, | 6,79+0,0 | 3,01+1,65 |4,23+2,4 | 4,48+0,38 | 6,96%0,35
fibres Alfa-Sisal 8 65 3 9
tissées -7J
Epoxy- 30% de 1,44+0,0 | 6,27+1, | 9,69+0,0 | 2,69+0,71 | 2,54+0,7 | 3,42+1,32 |3,41+1,48
fibres Alfa 3 28 4 5
tissées-10J
Epoxy - 30 % de 1,84+0,1 | 9,54+1, | 9,68+0,0 |2,61+0,85 | 3,14+1,4 |6,41+1,26 | 8,63+1,61
fibres de sisal 8 07 5 0
tissées - 10J-
Epoxy- 30% de 2,13+0,3 | 9,11+0, | 9,73+0,0 | 2,28+0,67 | 2,88+0,8 | 4,67+1,44 |6,83+2,18
fibres Alfa-Sisal 0 59 2 6
tissées hybrides -
10J
Epoxy- 40% 2,10+0,1 | 3,79+0, | 4,86+0,0 | 2,36+0,07 | 3,14+0,0 | 3,19+0,24 | 4,78+0,07
fibres Alfa tissées 6 05 1 5
-5J
Epoxy- 40% 2,21+0,2 | 3,5040, | 4,89+0,0 | 1,91+0,31 |2,71+0,5 |2,80+0,47 | 4,54+0,35
Fibres de Sisal 5 35 3 9
Tissées -5J-
Epoxy- 40% 2,41+0,0 | 4,480, | 4,86+0,0 | 2,08+0,58 | 3,33+1,1 |2,91+0,17 | 5,23+0,37
Alfa-Sisal 9 29 1 6
Tissées-5J
Epoxy- 40% 2,39+0,3 | 7,68+0, | 9,64+0,0 | 3,89+0,90 |5,97+0,9 |5,33+0,48 |9,27+0,13
fibres Alfa tissées 1 24 3 9
-10J
Epoxy- 40% 2,68+0,1 | 7,55+0, | 9,73+0,0 | 3,24+1,11 |6,01+2,5 | 4,50+0,18 | 9,22+0,21
fibres de sisal 2 32 3 1
tissées -10J
Epoxy- 40% 2,78+0,1 | 7,6310, | 9,67+0,0 | 2,14+0,44 | 4,07+1,2 | 3,64+1,24 | 7,64+2,88
Fibres Alfa-Sisal 1 19 4 3
Tissées-10J
Epoxy- 2,94+0,3 | 17,78+ | 24,39+0, | 3,43+1,17 |5,74+2,0 |4,31+1,98 | 7,63+3,63
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40%WovenAlfafi 8 3,44 03 3
bers -25]
Epoxy- 40% 3.57£0.7 | 24.15+ | 24.29+0. | 2.69+0.20 | 5.89+0.6 | 8.33£2.68 | 19.50+2.28
fibres de sisal 1 2.23 08 6
tissées -25J
Epoxy- 40% 3,31+0,1 | 22,37+ | 24,330, | 2,40+0,80 |5,20+2,2 | 4,95+2,77 | 11,38+6,33
Fibres Alfa-Sisal 5 3,94 02 1
Tissees-25J

Les résultats présentés sur le tableau IV-1 montrent les caractéristiques de réponse des
différents composites a des impacts de différentes énergies (5J, 7J, 10J et 25J). Les parametres
évalués comprennent la force maximale (exprimée en kN), I'énergie absorbée a la fin de
I'essai (en J), I'énergie d'impact (en J), la déflexion maximale a la force maximale (en mm),
I'énergie jusqu'a la force maximale (en J), la déflexion a la perforation (en mm) et I'énergie a
la perforation (en J). En analysant ces données, on peut observer les variations de ces
parametres en fonction de la composition du composite (pourcentage et type de fibres
utilisées) et de I'énergie de lI'impact. Par exemple, on peut remarquer que la force maximale,
I'énergie absorbée et I'énergie d'impact augmentent généralement avec l'augmentation de
I'énergie de Il'impact et du pourcentage de fibres dans le composite. De méme, les
déformations maximales et les déformations a la perforation varient en fonction de la
composition du composite et de I'énergie de I'impact.

Ces données fournissent des informations précieuses sur la capacité des différents composites
a absorber I'énergie d'impact, leur résistance aux charges dynamiques et leur comportement en
cas de perforation. Elles peuvent étre utilisées pour comparer les performances des différents
matériaux composites et guider le développement de composites plus performants pour des
applications spécifiques, telles que la construction légeére, I'aérospatiale ou I'automobile.
1V.2.3.1.1.4 Comparaison des résultats

La comparaison des résultats rapportés dans le Tableau V-1 et représentés graphiquement
dans la figure 1V-6. En termes de la force maximal pour les divers biocomposites examinés
montre synthétiquement que les biocomposites de 40% de fraction volumique sont supérieur a
ceux de 30% de plus la force maximale augmente avec 1’augmentation de I’énergie d’impact.
La force maximale la plus grande est celle du Sisal tisséa 40% a 25J estiméea 5,57 KN en

raison de son comportement ¢lastique et la plus petite et celle de 1’ Alfa a 30% a 5J estimée de
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1,1 KN en raison de son comportement fragile. Pour tous les niveaux d’énergie, les forces
maximales les plus grande sont obtenu pour les composites hybrides suivi de la Sisal en suite

I’Alfa.

Force Max (kN)
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Figure IV.6Diagramme représentatif des forces maximal en fonction des biocomposites.
En termes d’énergie final ou d’énergies absorbée (figure IV-7) on remarque que quel
augmente en augmentant le niveau d’énergie. On note que les composites de 30% présentent
les performances d'impact les plus faibles qui atteignent la valeur maximale de Ea = 1,10 J
pour les fibres de Alfaa 5J. Les performances relativement meilleures sont observées pour les
composites de 40% qui atteignent la valeur maximale de Ea = 22,73 J pour la hybride valeur

aé25J.
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Figure IV.7 Diagramme représentatif des énergies absorber en fonction des
biocomposites.
En termes dedéflexion ou de déformation (figure 1V-8)a la rupture on remarque que les
composites de 40% se déforment plus que les composites a 30%. De plus, les composites
hybrides marquentles plus grandes déformations et les fibres de Sisal marquent les plus petites
déformations. On note aussi que la déformation augment avec I’augmentation du niveau
d’énergie. La valeur prélevée la plus elevée est celle de la Sisal a 40% a 25 J, et la plus faible

est prélevée pour la Sisal 30% a 5J.
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Déflexion de perforation (mm)
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Figure 1.8 Diagramme représentatif des deformations en fonction des biocomposites.
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1V.2.3.1.1.5 Analyse visuelle post-impact des échantillons

Alfa TSSEES 30wt% 5)J

Alfa TSSEES 30wt% 7J

Alfa TSSEES 30wt% 10J

Face

Arriére

Face Arriére

Face Arriére

Alfa-Sisal TSSEES 30wt% 7J

Alfa-Sisal TSSEES 30wt% 10j

Face Arriére

Face Arriére

Sisal TSSEES 30wt% 5)

Sisal TSSEES 30wt% 7J

Sisal TSSEES 30wt% 10J
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Alfa tssées 40wt% 5j Alfa tssées 40wt% 10j Alfa tssées 40wt% 25j

Face Verso Face Verso Face Verso

Alfa-Sisal tissées 40wt% 5j Alfa-Sisal tissées 40wt% 10j | Alfa-Sisal tissées 40wt% 25j

Face Verso Face Verso Face Verso

Sisal tissées 40wt% 5j Sisal tissées 40wt% 10j Sisal tissées 40wt% 25j

Face Verso Face Verso Face Verso

Figure 1V.9 Vues avant et arriére des éprouvettes apres essai d’impact.
La Figurel\VV-9 montre les images des dommages causés par l'impact sur les faces avant et
arriéredes six matériauxcomposites tissé avec une énergie d'impact de 5J, 7J, 10J et 25JA
partir de ces images, on peut observer que, bien que pour de faibles énergies d'impact le
dommage consiste en une indentation de surface classique dont la surface augmente avec
I'énergie d'impact.Sous l'action d'une énergie d'impact de 5J, sur la face avant aucun
endommagement observé visuellement pour tous les composites, par contre dans la face
arriére des petites fissurations en forme de croix ont été observé que pour les composites de
30%. Ce type de motifs ou on observe des fissurations matricielles et des ruptures de fibre
suivant les fils de chaine et de trame et formant une croix est typique des matériaux
composites tissés. Lorsque I'énergie d'impact est incrémentée a 7J, les composites a 30% sont
partiellement endommagé, plus particulierement ceux de 1’Alfa, on remarque clairement sur la
face impactée (face avant), l'impacteur hémisphérique laisse une empreinte circulaire et une
surface conique a I’arriére de 1’échantillon.Lorsque 1’énergie d’impact est augmentée a 10J les
composites a 40% n’ont toujours pas été endommagé. En revanche, la défaillance compléte
des échantillons se produit lorsqu'une énergie d'impact de Ei = 10 J est appliquée sur les 30%
et Ei = 25 J pour les 40%, et elle est toujours associée a un mécanisme de dommage qui ne
donne lieu a la perforation classique, la zone endommagée de la surface "frontale™ a la forme
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circulaire de l'impacteur avec un diamétre qui tend a celui de Il'impacteur lorsque la
pénétration tend a la perforation compléte. Comme on peut l'observer sur la face "arriére”, la
perforation implique la défaillance des fibres par traction longitudinale et axial et
I'effondrement de la matrice par des contraintes de cisaillement associées a une décohésion
fibres/matrice. L'endommagement de la surface "arriére" apparait en revanche avec une forme
irréguliere de dimensions supérieures au diamétre de l'impacteur ; de plus, elle est
généralement caractérisée par des phénomenes significatifs de délamination interlaminaire ou
la rupture des fibres a été observée. La défaillance se manifeste plus tot sur la face arriere en
raison de déformations accumulées provoquées par une combinaison de flexion et de forces
de traction.

IV.2.3.1.2 Matériaux mats

Différents niveaux d'énergie ( 5J, 7J, 10J, 25J) ont été appliqués et étudiée pour chaque type
de renfort (30% en volume et 40% en volume d'Alfa, Sisal et Hybride Alfa-Sisal/époxy) pour
évaluer la charge et I'énergie d'impact en fonction du temps ainsi que la charge en fonction du
déplacement.

1V.2.3.1.2.1 Courbe force-déplacement

Les énergies ont été estimés compte tenu du taux de renfort jusqu’a la pénétration totale du
matériau. 5J, 7J, 10J pour les matériaux de 30% de renfort et 5J, 10J, 25J pour les
matériauxde 40% de renfort.D’aprés la figure 1V-10 La déflexion maximale des matériaux de
Sisal a 5] est la plus grande que celui de I’Hybrideet suivi d’Alfa, et cela pour les deux
fraction volumique (40% et 30%) . L’influence de leurs modules de flexion corrobore avec
ces resultats (tableau 111-9).Les valeurs numériques sont listé dans le tableau 1V-2. A ce stade
les différents types de matériaux n’ont pas encore subi de perforation car la courbe est fermée.
. Cette observation suggére que ces types de composites sont capables de résister a des
impacts de plus de 5 J. Une distinction notable entre les courbes réside dans l'inclinaison de la
pente droite dans la zone élastique des composites (Sisal>Hybride>Alfa), ce qui indique la
rigidité du matériau. Ce déplacement maximal correspond au transfert élastique de I'énergie
d'impact excédentaire de I'éprouvette vers l'impacteur, ce qui résulte en un phénomene de
rebond entre les deux.Les tests ont été realisé avec des énergies de 5 et 10 J. En effet, les
résultats obtenus pour des énergies plus élevées pour les composites de 30% de renfort ne
peuvent étre correctement analyses, car une perforation est bien visible a I'état post-impact a
10J. Afin d'obtenir davantage d'informations concernant les composites de 30% de renfort, il a

été préférable de réaliser également des tests avec une énergie intermédiaire de 7 J. Lorsque
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I’énergie d’impact est portée a 7J. les mémes résultats sont révélés pour les 40% a
10J.Comme les matériaux a 40% résistent & un impact de 10J, nous avons augmenté le niveau
d’énergie a 25J. Cette augmentation de I'énergie d'impact entraine la perforation du stratifié et
I'absence de rebond de I'impacteur. En ce qui concerne les déformations, on remarque que
pour tous les niveaux d’énergie, les composites hybrides présentent la plus grande valeur de
déformation.

1V.2.3.1.2.2 Courbes force-temps

L'analyse des courbes caractéristiques Fi(t) et Ei(t) présentées respectivement sur les figures
IV.10 ainsi que des valeurs numériques correspondantes de différentes forces et d’énergies
listées dans le tableau V-2, permet de comparer les résultats et de constater une différence
apparente dans la réponse de la force des stratifiés. Les courbes montrent comment la force
maximale subit une légére augmentation lorsque la fraction volumique augmente. Cependant,
la résistance aux chocs augmente de maniére significative avec la fraction volumique. Ce qui
est plus remarquable est la diminution des dommages du premier impact.

On observe également que I’augmentation du niveau d’énergie entraine une augmentation de
la force maximale pour tous les types de fibres. Les composites de Sisal présentent la force
maximale la plus élevée, suivis des composites hybride, puis des composites d’Alfa.
IV.2.3.1.2.3 Courbe énergie-temps

Les trois types de matériaux présentent des valeurs de I'énergie maximale a la charge
maximale de méme ordre de grandeur que la déflexion maximale. La plus grande valeur est
pourla Sisal, suivi de ’hybride et enfin I’Alfa les valeurs numériques sont répertoriées dans le
tableau IV-2. Lorsque 1’énergie d’impact est portée a 7J les mémes résultats sont observé.
L'analyse de la réponse dynamique des composites repose en grande partie sur leur capacité a
absorber I'énergie lors d'un impact. Les données relatives a I'énergie en fonction du temps
pour ces composites sont également présentées dans la Figure 1V-10. Tous les échantillons
ont montré une tendance similaire dans leur courbe d'énergie-temps. Pour une énergie
d’impact de 5J, les six types de spécimens avaient presque la méme valeur d'énergie absorbée.
Tous les courbes des composites d’une énergie d’impact de 5] et 7J ayant une fraction
volumique de 30%, et 5J, 10J pour les échantillons ayant une fraction volumique de 40%, les
graphiques montrent qu'il y a un rebond, ce qui signifie qu'il n'y a pas de pénétration pendant
les essais d'impact. Lorsque l'énergie d'impact augmente, I'énergie absorbée augmente
également.Dans le cas ou I'impacteur perce I'éprouvette, I'énergie d'impact excéde la capacité

d'absorption d'énergie des composites. Lorsque I'énergie d'impact atteint 10J pour les
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composites a 30% et 25J pour les composites a 40%, I'énergie absorbée par les échantillons
augmente proportionnellement. En atteignant ces énergies d'impact, les composites présentent

une absence de rebond, indiquant une perforation pendant les essais d'impact.
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Figure 1VV.10 Courbes charge-temps et charge-déplacement pour les matéériauxmat.
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Tableau 1V.2 Résultats des essais de choc avec pénétration compléte (perforation) des

éprouvettes mat.

Déflexion a| Energie a | Déflexion | _
) ] ) ] Energie de
Force Max Energie Energie force force de )
o . . . | perforation
(KN) alafin (J) [dimpact (J) | maximale | maximale |perforation 0)
(mm) () (mm)
Alfa-MAT 30wt%-5J 1.81+0,06 3.49+0,11 | 4.92+0,01 | 1.74+0,49 | 1.81+0,59 | 3.37+£0,41 | 4.56+0,21
Sisal-MAT30wt%-5J 1.594+0,14 | 3.54+ 0,21 | 4.9440,00 [(4.574+0,40|5.39+0,05|3.83+0,46|4.594+0,21
Hybrid-MAT30wt%-5J 1.56+0,20 3.57+0,00 | 4.93+0,00 | 3.27+1,60 | 3.70+£1,82 | 3.72+0,22 | 4.67+0,06
Alfa MAT 30wt% 7J 2,77+0,34 4,95+0,40 6,27+0,01 | 1,54+0,01 | 2.41+0,13 | 2,96+0,36 | 6,02+0,23
Sisal Mat 30wt% 7J 1,83+0,07 5,15+0,48 | 6,47+0,35 | 4,92+0,74 | 6,51+0,56 | 4,66+0,66 | 6,38+0,38
Alfa-Sisal 30wt% 7J 1,93+0,13 4,64+0,18 | 6,28+0,01 | 4,56+0,18 | 6,63+042 | 3,98+0,08 | 5,95+0,09
ALFA-MAT-30wt%-10J | 2,66+0,18 9,63+0,58 | 10,01+0,06 | 1,51+0,52 | 2,32+1,01 | 3,86+0,95 | 6,91+1,91
SISAL-MAT-30wt%-10J | 2,11+0,15 9,94+1,24 | 10,03+0,02 | 4,57+£0,50 | 7,22+1,43 | 6,08+0,60 | 9,76+0,88
ALFA-SISAL-
1,87+0,10 9,89+2,08 | 10,02+0,04 | 3,88+0,93 | 5,27+1,43 | 6,56+1,36 | 8,90+1,97
MAT30wt%-10J
ALFA-MAT-40wt%-5J 1,69+0,11 3,82+0,15 | 4,93+0,00 | 3,70+0,90 | 4,66+0,94 | 3,54+0,33 | 4,70+0,06
SISAL-MAT-40wt%-5J 1,71+0,03 4,41+0,10 | 4,93+0,00 | 3,96+0,04 | 4,97+0,09 | 3,83+0,12 | 4,94+0,08
ALFA-SISAL-
1,59+0,06 4,10+0,39 | 4,92+0,00 | 3,04+1,22 | 3,41£1,73 | 4,00+0,24 | 4,99+0,34
MAT40wt%-5J
ALFA-MAT-40wt%-10J | 2,13+0,14 8,64+0,55 | 9,80+0,03 | 5,76x0,35 | 9,21+0,39 | 5,99+0,49 | 9,87+0,33
SISAL-MAT-40wt%-10J | 2,33+0,03 9,03+0,06 | 9,80+0,01 | 5,82+0,35 | 9,73+0,09 | 5,75+0,43 | 9,82+0,08
ALFA-SISAL-
1,74+0,14 9,69+1,42 | 9,78+0,02 | 4,67+0,30 | 6,03+1,12 | 7,32+0,75 | 9,87+0,49
MAT40wt%-10J
ALFA-MAT-40wt%-25) | 2.23+0,41 19,5+2,14 | 24,37+0,19 | 3,96+1,00 | 6,32+2,31 | 6,28+0,15 |10,16+1,04
SISAL-MAT-40wt%-25J | 2,54+0,13 | 24.52+0.06 | 25,51+0.18 | 5,75+0,03 | 10.23+0.45 | 13,47+0,57 | 25,21+0,56
ALFA-SISAL-
2,13+0,22 | 15,39+0,86 | 24,44+0,07 | 4,78+0,13 | 6,86+0,64 | 6,24+1,05 | 9,14+0,76

MAT40wt%-25]

1V.2.3.1.2.4 Comparaison des résultats
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Figure 1V.11 Diagramme représentatif des forces maximal en fonction des
biocomposites.
La figure IV-11 représente les valeurs maximales de force (en kKN) mesurées lors des essais
d'impact sur différents types de matériaux composites mat. Les echantillons sont caractérises
par différentes compositions et niveaux d'énergie d'impact, allant de 5J a 25J. D'un point de
vue mécanique, la force maximale mesurée lors des essais d'impact est indicative de la
capacité du matériau a résister a une charge dynamique. Une force maximale plus élevée
suggere une meilleure résistance du matériau a I'impact, tandis qu'une force maximale plus
faible peut indiquer une déformation plus importante ou une rupture du matériau sous
I'impact. En examinant ces données, on peut observer des variations de la force maximale en
fonction de la composition du matériau et de I'énergie d'impact appliquée. Par exemple, les
composites avec une teneur en fibres de Sisal présentent généralement des forces maximales
plus faibles par rapport aux composites avec des fibres d'Alfa. De plus, on remarque
généralement une tendance a une augmentation de la force maximale avec l'augmentation de
I'énergie d'impact, ce qui est cohérent avec l'idée que des charges d'impact plus élevées
nécessitent une plus grande résistance du matériau pour absorber I'énergie et éviter une

déformation excessive ou une rupture.
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Figure 1V.12 Diagramme représentatif des énergies absorber en fonction des

biocomposites.
La figure 1V-12 representent les valeurs d'énergie a la fin des essais d'impact ou I’énergie
absorber pour différents types de matériaux composites soumis a des niveaux d'énergie
d'impact allant de 5J a 25J.I'¢nergie a la fin de I'impact est une mesure de la capacité du
matériau a absorber I'énergie pendant I'impact et a résister a la déformation ou a la rupture.
Une valeur d'énergie finale plus élevée indique une meilleure capacité du matériau a absorber
I'énergie et a maintenir son intégrité structurale. On peut observer des variations de I'énergie a
la fin de I'impact en fonction de la composition du matériau et du niveau d'énergie d'impact
appliqué. D’apres le diagramme les composites avec une teneur en fibres de Sisal tendent a
avoir des valeurs d'énergie finale Iégerement plus élevées que les composites avec des fibres
d'Alfa dans certains cas. De plus, on remarque généralement une tendance a une augmentation
de I'énergie finale avec lI'augmentation de I'énergie d'impact. Elle varie aussi en fonction de la
fraction volumique car les composites avec 40% sont plus élevés que les composites avec
30%.
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Figure 1V.13 Diagramme représentatif des déformations en fonction des biocomposites.
La figure 1VV-13 représentent les déformations de perforation mesurées lors des essais d'impact
sur différents types de matériaux composites. Les échantillons sont caractérises par différentes
compositions et niveaux d'énergie d'impact, allant de 5J a 25J. La déformation de perforation,
également appelée déflexion de perforation, fait référence a la quantité de deformation subie
par le matériau au point ou il est perforé par I'impacteur. Une déformation plus élevée indique
une capacité plus grande du matériau a absorber I'énergie de l'impact avant la rupture
compléte. En examinant ces données, on peut observer des variations dans les déformations
de perforation en fonction de la composition du matériau et de I'énergie d'impact appliquée.
On voie que les composites avec une teneur en fibres de Sisal présentent généralement des
déformations de perforation plus élevées par rapport aux composites avec des fibres d'Alfa.
De plus, on remarque généralement une tendance a une augmentation de la déformation de

perforation avec I'augmentation de I'énergie d'impactmais aussi avec la fraction volumique.
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1V.2.3.1.2.5 Analyse visuelle post-impact des échantillons
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Alfa mat 40wt% 5j Alfa mat 40wt% 10j Alfa mat 40wt% 25j

face arriere face arriére face arriere

Alfa-Sisal 40wt% 5j Alfa-Sisal 40wt% 10j Alfa-Sisal 40wt% 25j

arriere face arriere face arriere

Sisal 40wt% 5j Sisal 40wt% 10j Sisal 40wt% 25j

Face arriere face | arriére face arriere

Figure 1V.14 Vues avant et arriére des éprouvettes apreés essai d’impact.
Les dommages causés par ’impact pour les différents stratifiés pour les différents niveaux
d’énergie sont illustrées dans la figure 1V-14. D’aprés ces images on peut voir qu’a 5J aucun
dommage n’est visible a I’ceil nu sur la face avant de I’échantillon. A la face arriére on peut
voir une légere fissuration pour les composites a 30% de volume, mais aucune trace pour les
composites de 40%. Pour 1’énergie d’impact de 7J (pour les composites de 30% seulement),
toujours pas de trace d’impact mais les matériaux commencent a se déformer légérement
laissant une trace en forme de croix ou d’étoile,la méme observation est faite pour 1’énergie
d’impact de 10J pour les composites a 40%. Lorsque les matériaux de 30% atteint leurs
limites & 10J, et les matériaux de 40% a 25J, la destruction compléte de 1’éprouvette, ou
I’impacteur laisse un trou d’un diamétre égal & son diamétre sur la face avant et un cone

pentagonal sur la face arriere.

V.3 Essai de fatigue cyclique en traction
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Un essai de fatigue en traction, également appelé essai de fatigue en traction uniaxiale, est une
méthode expérimentale utilisée pour évaluer la résistance d'un matériau a des charges répétées
dans le sens de la traction. L'objectif principal de cet essai est de déterminer comment un
matériau réagit a des contraintes cycliques appliquées dans une direction spécifique, ce qui
permet d'évaluer sa durabilité et sa résistance a la fatigue. L'endommagement des matériaux
sous l'effet de la fatigue est un aspect crucial a prendre en compte lors de la conception d'une
structure. En effet, pendant leur durée de vie, les contraintes mécaniques appliquées sont
souvent bien en dessous des limites de rupture en statique, mais elles sont répétées de maniere
cyclique sur un tres grand nombre de cycles. Au cours de ces sollicitations répétées, des
défauts peuvent émerger et se propager, entrainant ainsi une dégradation des propriétés
mécaniques et pouvant éventuellement conduire a la défaillance de la structure. Un essai de
fatigue en traction fournit donc des données essentielles sur la résistance d'un matériau aux
charges répétées dans le sens de la traction, ce qui permet d'évaluer sa performance dans des
conditions reelles d'utilisation.

IV.3.1 Comportement des éco-composites en fatigue cyclique
Plusieurs études ont deja été menées dans le but de caractériser le comportement en fatigue de
composites renforcés de fibres végetales. On cite parmi eux, Silva et al.[134]ont étudiéle
comportement en fatigue de traction de composites de ciment renforcés de fibres de
Sisalunidirectionnelle. Lorsque le composite a été soumis a un niveau de contrainte maximale
inférieur a 50 % de I'UTS, il n'a pas subi de fatigue jusqu'a 106 cycles. Mais il présentait des
fissures de fatigue en dessous de 103 cycles au-dessus de cette contrainte.
Fotouh et al. [135] ont examiné le comportement a la fatigue des composites de polyéthylene
haute densité renforcés de fibres de chanvre a différentes fractions volumiques de fibres et ont
développé un modeéle généralisé de comportement a la fatigue pour simuler la réponse a la
fatigue de ces composites. Ils ont démontré que le modele développé est apte a prédire le
comportement en fatigue des composites a fibres naturelles pour différentes fractions de fibres
et différents rapports de contrainte de fatigue.
Dijanet al. [136] a étudié I'influence de la fréquence de chargement sur le comportement en
fatigue d'un composite de polypropyléne (PP) renforcé de fibres de coco employant une
nouvelle géométrie d'éprouvette avec des fréquences de chargement allant de 5 a 35 Hz. Les
résultats conduisent a conclure que des fréguences de chargement plus élevées dans les essais

cycliques favorisent réduction de la durée de vie en fatigue, elle est liée a la génération de
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chaleur par hystérésis, conduisant & un mécanisme d'endommagement par fatigue régi par les
effets de la température

Elouaeret al.[137]ont étudié le suivi des dommages causés par la fatigue dans les composites a
base de fibres naturelle. Aprés avoir etudié les matériaux a base de chanvre/PP, il s'agit
d'observer et d'essayer de comprendre I'effet de I'introduction de plantes de renforcement sur
la durée de vie de ces composites. Ils ont conclu que l'introduction de renforts dans le PP
atténue le comportement viscoplastique du matériau mais précipite dans certains cas la
rupture.

Towo et al. [138] les auteurs ont présenté des courbes de contrainte en fonction du nombre de
cycles jusqu'a rupture pour des composites comprenant a la fois des fibres de Sisal non
traitées ou traitées aux alcalis dans une matrice de résine polyester ou époxy
thermodurcissable. lls ont utilisé I'analyse thermique mécanique dynamique pour étudier les
variations des propriétés mecaniques de ces composites en fonction du nombre de cycles de
fatigue et de la température. Ils ont observé que les composites renforcés de fibres de Sisal
non traitées subissaient des dommages interfaciaux considerablement plus importants que
ceux constitues de fibres traitées aux alcalis.

Van et al.[139] a étudié le changement du module délasticité di aux dommages de fatigue
pour la flexion uni-axiale en fonction de la rigidité résiduelle et I'approche de la résistance
résiduelle, et a étudié différentes étapes de dégradation de la rigidité. Un modele a été
appliqué a des essais de fatigue par flexion a déplacement controlé, et il a été demontré que le
modeéle est capable de simuler les trois étapes de dégradation de la rigidite.

Asim et al.[140] ont effectué une étude sur la résistance a la fatigue des matériaux composites
a base de fibres naturelles et synthétiques. Ils ont étudié les méthodes de fatigue et d'essai
ainsi que le développement de différents dommages tels que la fissuration de la matrice, le
délaminage interfacial des fibres et le délaminage des stratifiées. Une étude exhaustive a été
réalisée sur les facteurs affectant les parametres d'essai des propriétés de fatigue et la
réduction de la rigidite.

Nour et al. [66] et Mechakra et al.[62] a étudié la caractérisation mécanique de bio-
composites constitués de fibres courtes Alfa traitées chimiquement avec un alcali avec
différentes périodes de temps. 1ls se sont focalisés sur la conduite d'épuisement de ce matériau
composite et l'amélioration de leur traitement de synthése pour améliorer ses attributs

mécaniques statiques, un modele Mori-Tanaka amélioré en fonction du tenseur de contraintes
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d'Eshelby et une technique inverse ont été utilisées pour décider des attributs mécaniques du
composite.
Belaadi et al. [33] se sont intéressés a I'étude du comportement mécanique de la fibre de Sisal
naturel en raison de ses propriétés mécaniques intéressantes, de sa recyclabilité et de sa
production. Une caractérisation en fatigue statique et cyclique a été réalisée. Les boucles
d'hystérésis, la dissipation d'énergie et le comportement S — N des fibres de Sisal en fonction
des niveaux de cycle et de rapport de charge ont été réalisés. Les résultats ont conduit a la
conclusion d'élargir le champ d'utilisation de ses fibres comme renfort pour les composites.
L'étude de la fatigue cyclique des composites a fibres végétales a été rarement examinée et,
étonnamment, moins d'attention a été accordée aux matériaux composites constitués de fibres
d'Alfa et de Sisal. Ces composites constituent une nouvelle classe de matériaux de
construction durables dotés de bonnes propriétés mécaniques qui peuvent étre utilisés comme
élements structurels porteurs dans différentes applications. Bien que les données de résistance
statique telles que la résistance a la traction ultime, la capacité de déformation et le module
d'Young aient été obtenues dans section précédente(chapitre I1I), aucune information
concernant la résistance a la fatigue de ces composites n'est connue.

IVV.3.2 Comportement en fatigue de traction
Les matériaux constitués de renfort tissé de 40% d’Alfa, 40% Sisal, 40% hybride Alfa-
Sisalont été découpé selon les normes iso 13003:2018 (4*30*250)mm avec une longueur de
gauge 160 mm. Les tests ont eté réalisés avec une machine de test universelle modéle
Zwick/Roell Z010 dotée d'une cellule de charge de 10 kN et connectée a un ordinateur pour
l'acquisition de données. Essais de fatigue en traction en contrble de déplacement et forme
d'onde trapézoidale a 20 Hz. Les niveaux de chargement R utilisés dans ces essais étaient de
40, 55, 65 et 80 % avec R=c /omaxet omaxet la contrainte maximale mesuré lors de ’essai

statique en traction (figure I1VV-15). Tous les tests ont €té effectués a température ambiante.
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Figure 1V.15 Essai de traction qui précéde I'essai de fatigue.
Tableau 1V.3 Paramétres expérimentaux des différents essais de fatigue.

Matéri 40% Tissé Alfa fibers 40% Tissé Sisal fibers 40% Tissé hybride fibers
atériau
/Epoxy /Epoxy /Epoxy
Smax 64,81 48,38 48,893

Niveau de | 40% | 55% | 65% | 80% | 40% | 55% | 65% | 80% | 40% | 55% | 65% | 80%

contrainte
[MPa] 25,92 | 35,64 | 42,12 151,84 | 19,35| 26,60 | 31,44 | 38,70 | 19,55 | 26,89 | 31,78 | 39,11

IV.3.2.1 Résultats et discussion

IV.3.2.1.1 Evolution des propriétés mécaniques

IV.3.2.1.1.1 Perte de rigidité

La perte de rigidité permet de mesurer la résistance du matériau a la déformation permanente
et caractérise la viscosité d’un matériau. Les graphiques sur la figure 1V-16représentent
I’évolution de la perte du moduleen fonction du nombre de cycles de charge pondentl’essai de
fatigue cyclique en traction. Ces courbes permettent de visualiser comment la rigidité du
matériau évolue tout au long de I'essai de fatigue, fournissant des informations sur la stabilité
et la durabilité du matériau sous chargement cyclique en traction. lls peuvent revéler des
tendances telles que l'amorcage et la propagation des dommages et la stabilité du
comportement viscoélastique. On remarque un schéma évolutif qui se décompose en deux
phases distinctes : Initialement, : chute importante du module, au cours des premiers cycles de
charge pendant laquelle le principal mode d'endommagement s’amorce etles premieres
fissures de la matrice se forment. Cette premiére phase est probablement associée a la
déformation élastique du matériau. Cette diminution est estimée a 70%, elle s'atténue ensuite

considérablement dans la seconde phase, qui représente la majeure partie de la durée de I'essali
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au cours de laquelle il y’a peu d’évolution desendommagements. Elle correspondrait a une
propagation stable des dommages. Des phénomeénes de plasticité cyclique peuvent se
produire, entrainant une déformation permanente a chaque cycle.

Ces informations permettent donc la compréhensiondu comportement a long terme d'un
matériau soumis a des charges cycliques, ce qui est crucial pour la conception et
I'optimisation des structures sujettes a la fatigue.

Des résultats qualitativement similaires ont été obtenus pour les niveaux de contrainte de 55%
et 65% , qui, par souci de simplicité, ne sont pas représentés dans cette section sur il seront

représentés en anex4.
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Figure 1V.16 Evolution du module en fonction de nombre de cycle pour les matériaux

renforcer a 40%.

1V.3.2.1.1.2 Courbe contrainte-déformation

Les essais de fatigue cyclique en traction permettent de suivre simultanément I'évolution de la
déformation axiale de I'échantillon. L'essai débute par I'augmentation de la contrainte depuis
z€ro jusqu'a atteindre on. Ensuite, la contrainte oscille entre cette valeur maximale o, et la
valeur minimale omin, qui revient dans notre cas a zéro. Un cycle commence par une phase de
chargement de omin a on, Suivie d'une phase de déchargement ramenant la contrainte a sa
valeur minimale, soit omin. Ces cycles de contrainte se répetent jusqu'a ce que la rupture de
I'échantillon survienne, laquelle se produit pour un niveau de contrainte maximale inférieur a
la résistance du matériau estimée sous charge monotone. Ceci indique que les cycles répétés
affaiblissent la résistance du matériau. La déformation augmente lors de la premiére
application de la charge. Au début du premier cycle, la charge entraine une augmentation de
la déformation. Lorsque le cycle de contrainte passe en phase de déchargement, la
déformation recommence a diminuer. Il est observé que la déformation diminue lorsque la
charge diminue pendant la phase de déchargement.la déformation finale varie en fonction du

matériau et du niveau de contrainte.
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Figure 1V.17 Courbes contrainte-déformationdes différent matériaux a différents niveau

de contrainte.

1VV.3.2.2 Durée de vie
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Figure 1V.18 courbe S-N des differentes éprouvette renforce a 40%.

La figures 1VV-18 présentent les durees de vie des matériaux pour les différents niveaux de
chargement imposés, c’est a dire le nombre de cycles nécessaires pour atteindre la rupture
totale. La dégradation de la rigidité en traction résultant de la fatigue est mesurée pour évaluer
I'évolution des dommages dans le matériau. Les résultats obtenus sont interpolés par des
droites logarithmiques. La convergence vers I'unit¢ montre bien que, pour un niveau de
chargement proche de 100%, la rupture a lieu dés les premiers cycles. Il convient de noter que
les composites chargés de 40% d’Alfa ont relativementdes pentes plus raides de dégradation
de la rigidité par rapport aux autres échantillons de ’hybride Alfa-Sisal suivi par la Sisal. Une
pente plus raide est le signe d'une résistance a la fatigue accrue pour une fatigue a faible cycle.
Ce qui implique une réduction de la rigidité des composites, celasuggere qu’ils ont une
meilleure résistance aux dommages. Il a été découvert par Asim et al. [140]que les matériaux
non tissés predominent par rapport aux matériaux tissés en termes de faiblesse. Une meilleure
duréede vie que les autres.

Tableau IV.4Valeurs numériques des different résultats de fatigue.

material Woven Alfa 40% Woven Sisal 40% Woven AlfaSisal 40%
Omax 64,81 48,38 48,893
40% | 55% | 65% | 80% | 40% |55% | 65% | 80% | 40% | 55% | 65% | 80%
sStress level 25,92 135,64 42,12| 51,84 | 19,35 | 26,6 |31,44|38,70| 19,55 | 26,89 |31,78| 39,11
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Nember of
| 12104 | 324 | 48 34 10420 | 2204 | 1240 | 132 |10680| 1550 | 443 | 51
cycle
Modulus
nitial 3500 | 3400 | 1500 | 1000 | 1900 [4100| 2950 | 1900 | 3100 | 2150 | 3000 | 1420
initia
Modulus
final 2580 | 2672 | 1200 | 750 1250 |3000| 2175 | 1410 | 2300 | 1400 | 2350 | 1160
ina
Allongement
o fi 1,02 | 1,34 | 3,7 6,5 163 |195| 15| 2,7 | 085 |185| 15 | 3,4
a la fin

Le tableau IV-4 présente des données sur les performances des matériaux composites tissés
contenant a40% de fibres d'Alfa et de Sisal, mesurées a différents niveaux de contrainte. On
observe que ce nombre de cycle diminue a mesure que la contrainte augmente, ce qui indique
une réduction de la durée de vie du matériau sous des niveaux de contrainte plus élevés.On
constate aussi une diminution du module de rigidité de 70% a mesure que la contrainte
augmente, ce qui indique une perte de rigidité du matériau sous charge cyclique, et
I'allongement augmente généralement avec l'augmentation de la contrainte, ce qui indique une
plus grande déformation du matériau a des niveaux de contrainte plus élevés.

IVV.4 Conclusion

Dans cette partie du travail, une analyse approfondie des caractéristiques meécanique
dynamique des biocomposites renforcés par des fibres de Sisal et des fibres d’Alfa a été
réalisée. Trois types de laminés ont été examinés : Sisal pur, Alfa pure et hybride entre Alfa.
Dans la premiére partie du travail, des essais d'impact ont été effectués sur ces composites en
utilisant une machine d'impact tour de chute, en variant la fraction volumique de fibres (30%
et 40%) avec différentes architectures de renfort a différents niveaux d’énergie d’impact.
Dans un second temps, le comportement en fatigue cyclique des composites renforcé a 40% a
été étudier avec différent niveaux d’énergie.On en conclu que, les résultats expérimentaux
obtenus dans cette étude fournissent des informations importantes sur la résistance a l'impact
et a la fatigue cyclique des biocomposites renforces par des fibres de Sisal d’Alfa, ce qui peut
étre utile pour le développement de composants légers et durables pour diverses applications
industrielles, en particulier dans le contexte d'une transition vers des matériaux plus
respectueux de l'environnement.

Il convient de noter que, bien que cette étude ait fourni des informations précieuses sur la

résistance a l'impact et de durée de vie des biocomposites renforcés par des fibres de Sisal et
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d’Alfa, d'autres aspects tels que la durabilité & long terme, la stabilité dimensionnelle et la

recyclabilité doivent également étre pris en compte lors du choix de ces matériaux pour des
applications spécifiques.
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Conclusion générale

Le travail présenté dans ce mémoire a pour objectif d’étudier le comportement mécanique
microscopique et macroscopique en statique, et sous choc dynamique des composites a base
de fibres végétale de Sisal et d’Alfa et d’un hybride des deux fibres avec des fraction
volumique de 30% et de 40% et de résine époxy comme matrice. Dans un premier temps, un
traitement chimique alcalin optimal a été choisi pour améliorer les propriétés des fibres et
d’avoir une bonne adhésion entre la fibre et la matrice pour avoir un bon produit fini. Une
étude chimique thermique et mécanique microscopique au niveau des fibres arévéler
I’efficacit¢ du traitement chimique effectuer. La décomposition chimique a révélé une
augmentation du taux de cellulose dans les fibres ainsi qu’une diminution du taux de lignine
et d’hémicellulose dans les fibres, I’augmentation du taux de cellulose augmenterait le degré
de cristallinité impliquant une bonne résistance mécanique et un bon emboitement chimique
avec la matrice. Une étude thermique a aussi permis dedire que le traitement chimique
effectuer confere au matériaux une bonne stabilité thermique cela signifie que le processus de
traitement chimique améliore la capacité du matériau a résister aux variations de température,
en le rendant plus stable thermiquement. Ce traitement peut modifier la structure moléculaire
des fibres, et renforce ses liaisons chimiques avec la matrice qui améliorent sa résistance a la
chaleur. Le comportement meécanique des 12 stratifiés a été analysé au moyen d’essais
statiques visant a déterminer leurs principales caractéristiques et d’identifier les différents
modes d’endommagement. Tout d’abord, des essais de traction uni-axiale ont été effectués sur
des éprouvettes avec différentes géométrie de renfort et des fraction volumique. Ensuite, des
essais de flexion 3-points ont été réalisés sur des eprouvettes pour chaque type de composites
ainsi que des essais de compression. Cette analyse a révélé de bonnes propriétés spéecifiques
pour les composites a base de fibres d’Alfa tissées avec 40% de fibres d’Alfa, permettant
d’envisager son utilisation pour certaines applications en complément voire en remplacement
des composites classiques renforcés de fibres synthétiques. L’évolution des différents
mécanismes d’endommagement a été observer avec un microscope électronique a balayage.
Qui a permis de mettre en évidence les différents mécanismes d’endommagement au cours
des essais. Il a été observé quatre classes d’endommagement (fissuration matricielle,
décohésion interfaciale fibre/matrice, délaminage, et rupture des fibres) selon la géométrie des

fibres

La deuxiéme partie de cette étude a eu pour objectif par ailleurs, d’étudier, dans un premier

temps, la réponse des matériaux soumis & des impacts a faible vitesse et d’analyser 1’influence
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de la fraction volumique et de la géométrie des fibres et les types de fibres ainsi que leur
hybridation sur la réponse de la structure. D’autre part, les mécanismes d’endommagement
survenant sont identifiés et analysés. Les résultats obtenus apparaissent dispersés du fait du
caractere trés localisé de ’endommagement, révélant ainsi les variations locales importantes
des propriétés mécaniques des différentes fibres et leurs géométries ainsi que leurs fractions
volumiques. Cependant, une analyse des mécanismes d’endommagement a permis de mettre
en évidence des dégradations importantes pour les composites avec 30% de fraction
volumique a faibles niveaux d’énergie. De plus, une énergie critique impliquant la rupture en
cisaillement, apres la perforation du matériau a été identifiee. Les impacts imposés au-dela de
cette énergie impliquent I’amorgage et la propagation d’une perforation totale. Ces différents
mécanismes conferent a la structure une bonne capacité a dissiper 1’énergie de I’impact.
Toutefois, des études supplémentaires apparaissent nécessaires pour pouvoir comparer
objectivement la réponse de ce matériau a celui d’autres structures non biosourcées. Par
exemple, d’autres configurations d’essais doivent étre employées pour étre étudier. Des essais
de fatigue cyclique en traction pour les composites tissé a 40%de renfort a des niveaux
d’énergie. La durée de vie varie d’un matériau a un autre. D’apres les résultats obtenus, les
composites d’Alfa ontla plus grande durabilité suivie des composites hybrides enfin les
composites de Sisal. Concernant la perte de rigidité, elle varie proportionnellement avec le
niveau d’énergie. Comme pour la durée de vie les composites d’Alfa ont le plus grand
module, et la perte est estimé a environ 70%. La variation de I’allongement suit le méme

ordre.

Ce travail a donc permis de proposer un composite a constituants naturels intégrant des
contraintes environnementales. Ce composite se caractérise par des propriétés spécifiques en
statique et a I’impact équivalentes a celles des fibres synthétiques. Ces bonnes propriétés
mécaniques permettent d’élargir son domaine d’utilisation dans le cas des applications qui
requirent a la fois légéreté et des proprietés mécaniques élevées. Malgré les excellentes
propriétés mecaniques du composite biosourcé, il sera toujours intéressant d’explorer d’autres
voies complémentaires, comme par exemple : optimiser son comportement en introduisant
une couche viscoélastique au sein du matériau et d’étudier son, L’ impact de ’épaisseur de la
couche viscoélastique, utiliser d’autres matériaux biosourcé,étudier son comportement a
Iimpact, ainsi que d’essayer de réparer ou bien de recycler les matériaux endommagés.
Toutefois, du fait des exigences de certaines applications industrielles, il sera aussi nécessaire

d’analyser le comportement des plaques ou des structures relativement complexes.
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Grandeur mécanique

Annex 1

En tout point M d'un milieu continu, l'état des contraintes et de déformation est entierement

déterminé par la connaissance du tenseur Ce tenseur est un tenseur de rang 2, symétrique,

représenté par la matrice :

Au; + Auj
Ax]- Ax;

AVEC ¢;; = %(

Avec §ij =§jipour raison d’équilibre

Comportement élastique

&

r Exx

yy

EZZ
2gy,
2 Exz
[ 285y |

)ET &ij =&jipour raison de symétrie

C’est le lien de proportionnalité entre entre le tenseur des contraintes et le tenseur des

déformations Ciou représente le tenseur des rigidités et Sijw le tenseur des souplesses, tenseurs

d’ordre quatre et inverses I’un de 1’autre

o
1 C11
022 C
12
I 033 I Cia
\/50'23 = C14
\/5013 Cis
\/20'12 _C16
€11 S
/522\ 511
12
P T
V2ep | = Sia
\/2513 Sis
\/2812 _516

C12 Cl3
C22 C23
C23 C33
C24— C34
C2s  Css
C26 C36
512 513
522 523
SZ3 533
SZ4 534
Sz S3s
526 536
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Comportement élastique matériau orthotrope

011 — V12022 — V13033

€11 =

E,
o = V211 + 022 = V3033
22 =
E,
e = V31011 7 V3202 + 033
33 =
E
3
023
283 = ——
G23
013
2813 =
G13
012
281, =
G12

Aprés avoir décris la déformation et la contrainte dans les reel du pli il faut maintenant décrire le
comportement et le transférer dans le repere piece ou le coefficient c ijkl dans le repere (x,y,z)
sont exprimé en fonction des coefficients exprimé dans le repéere (1,2,3) par les relation suivante
Changement de repere pour la déformation

11 = CPeyy +5%e,, + cs(2ey,)

£y = S%egy + c2eyy, — c5(2ey,)

€11 C2 52 CcS Exx

2617 = —2¢S&xy + 205y, + (2 — 52 (26,y) | €22 | =] &2 c? —cs || vy
2&15 2 2 2] |2¢

—2cs 2cs c“—s xy

Changement de repere pour la contrainte

011 = C20yy + 520y + 2¢S0y,

011 c®  s*  2cs |[%xx
Opp = §%0yy + €20y + 2050,y |22 = | 2 2 —2cs ||%wy
012 —cs ¢s c¢*— s 1%y

012 = —CSOxyx + 50y, + (€? — 5%) 0y,

* comportement €lastique en contrainte plane dan le repere ‘’matériau’’

Ey
* 011 = Ci111611 + C1122822C1111 = —————
1-v12 V21
. =C +C OU Cpppy = —2—
022 = L2211€11 2222822 2222 = T
1-v12 V21
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v12E;

012 = Ci212(2€12)Cr122 = Cop11 = 1-v12 v

* Ci212 =Gy
Apres avoir décris la déformation et la contrainte dans les repére du pli il faut maintement décrire
le comportement et le transférer dans le repére piéce ou le coefficient c ijkl dans le repere (X, y, z)

sont exprimé en fonction des coefficients exprimé dans le repére (1,2, 3) par les relations suivante
Oxx = Cxxxxgxx + Cxxyygyy + Cxxxy(zgxy)
0yy = Cyyxx€xx T CyyyyEyy + Cyyxy (26xy)

ny = xyxxexx + nyyygyy + nyxy (ngy)
Avec: c=cos0 ets=sin0
ou

)

_ 4 4 2.2 2.2
xxxx = € Cr111 +8%Ca002 + 2¢°5°C1125 + 4¢“5“Ch212

)

_ 4 4 2.2 2.2
yyyy = S Ci111 + " Ch022 + 2¢°5Cq25 + 4¢”57Ch212

)

_ 2.2 2.2 2.2 2 232
xyxy = €°S7Ci111 + €75 °Cop2 — 2¢5°Ch122 + (¢® = 5%)"Ci212

)

_ — 2.2 2.2 4 4 22
xxyy = Cyyxx = €°S°Cry11 + €°5°Coppp + (€™ + 5%) 122 + 4¢°5%Cr212

)

_ _ .3 3 3, .3 3_ .3
xxxy = Cxyxx = €°SC1111 — €5°Coppp + (€% + €°5)Ch122 + 2(c5°—¢°5) (121

)

yyxy = Cayyy = €53Ciy11 — €35Ch0p0 + (¢3s + ¢5%)Ci1p0 + 2(c%s — ¢5°)Cia1z
On peut avoir le comportement complet en 3D dans le repere de la piéce en tenant compote du
comportement orthotrope dans le repere du pli et de la rotation de repére pli au repere matériau
Dans cette partie on va introduire des modélisations simplifiés qui nous permettent de gérer le féte
d’avoir des structure mince donc les modele que nous allons introduire son le modéle de poutre
LOI DES Mélange
Dans le cas d'un composite unidirectionnel soumis a une traction longitudinale, si la déformation a
la rupture des fibres est plus faible que celle de la matrice alors la rupture se produit généralement
par rupture des fibres, ou bien par rupture transverse de la matrice dans le cas contraire, en
admettant I'égalité des déformations dans la fibre et dans la matrice, la relation au moment de la
rupture s'écrit :

Ocu = Op, Vy + (am)gfu(l — Vf)
Ou dcu est la contrainte a la rupture du composite, &fu la contrainte a la rupture des fibres et (6m)
€ fu la contrainte dans la matrice pour une déformation égale a la déformation &fu a la rupture des
fibres. La contrainte (6m) &fu est inférieure a la contrainte a la rupture &mu de la matrice.
Dans le cas ou la déformation a la rupture de la matrice est inférieure a celle des fibres, la

contrainte a la rupture du composite est donnée par I'expression :
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u - (O'f)emqu + Umu(l - Vf)

Exécution du code de calcule Matlab

Pli tissé equilibreé

=T B« T B SRR VI S I

L e B I B R SO R
[T T - IR S W) B R VY SR ]

[ I )
LYV LI
—1

(SR Y]
[= I Y

27
28
29

%calcule du module de yoﬁng d’un pli tissé-equilibré
Ff=input(' donner la valeur de la fraction volumique de la fikre') ;

Fm=input("

Em=input

#file de sens chaine et trame

Ffe=input('donner la fraction
Fft=input('donner la fraction
Fmc=input('donner la fraction
Fmt=input('donner la fraction

SEns

SENs

Sens

(

Ef=input('donner la valeur du module de young de la fibre') ;
(' donner la valeur de la fraction volumique de 1la matrice') 3 % Fm=(1-Ff)
(

donner la valeur du module de young de la matrice') ;

chaine du tissu®) ; ¥Ff,c=Ff/2
trame du tissu') ; ®Ff,t=Ff/2
chaine de la matrice") ; %Fm,c=Fm/2
trame de la matrice') ; ¥Fm,t=Fm/2

%calcule des fraction des fibres et de matrice des torons sens chaine et trame

Ffct=Ffc /(FfctFmc) ;
Fmct=Fmc/(Fmc+Fmc) ;
Fftt=Fft/(Fft+Fmt) ;
Fmtt=Fmt/(Fft+Fmt) ;

#calcule des module des torens

Elc=Ffct*Ef+Fmct™Em ;
Elt=Fftt*Ef+Fmtt™Em ;
E2c=1/({Ffct JET)+Fmct/Em);
E2t=1/({Fftt /EF)+Fmtt/Em) ;

Hcalcule du module du pli tissé
%utilise la formule de voigt hypothése des toronns chaine et trame travaille en configuration parallele
#fraction relative a la totalité du torons

Fe=Ffc+Fme ;
Fr=Fft+Fmt ;
Ecpli=(Fc*Elc+Ft*E2t) ;

Etpli=(Ft*Elt+Ft=E2c);

disp ('le module sens chaine du pli=");disp(Ecpli) ;
disp ('le module sens trame du pli="); disp(Etpli) ;

40% Alfa tissé

Command Window

New to MATLAB? See resources for Getting Started.

>>» plitissequilibre
donner la waleur de la fraction wolumigue de la fibre0.4
donner la valeur du module de young de la fibre41250

donner la wvaleur de la fraction wvolumigue de la matrice0.52
la waleur du module de young de la matrice2850

la fraction sens chaine du tissu0.2
la fraction sens trame du tissul.2
la fraction sens chaine de la matrice0.26
la fraction sens trame de la matrice0.26
le module sens chaine du pli=

1.1108e+04

donner
donner
donner
donner
donner

le module sens trame du pli=
1.1464e+04

40% Sisal tissé
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Command Window

Mew to MATLAB? See resources for Getting Started.

»>>» plitissequilibre
donner la valeur de la fraction volumigque de la fibre0.4
donner la valeur du module de young de la fibrel7670

donner la valeur de la fraction wvolumigue de la matrice0.52

donner
donner
donner
donner
donner

la
1a
la
la
la

le module
€.2530e+03

waleur du module de young de la matrice2850

fraction
fraction
fraction
fraction

zens
sens
sens

sens

chaine du tissul.2
trame dua tissud.2
chaine de la matrice0.26
trame de la matrice0.2€

sens chaine du pli=

le module sens trame du pli=
€6.5745e+03

30% Alfa tissé

Command Window

New to MATLAB? See resources for Getting Started.

»>» plitissequilibre

donner la valeur de la fraction wolumigque de la fibre0.3
donner la valeur du module de young de la fibredl250
donner la valeur de la fraction wolumigque de la matriced.

donner
donner
donner
donner
donner

la valeur du module de young de la matrice2350

la
la
la
la

le module
8.7254=+03

fraction
fraction
fraction
fraction

sens
sens
sens

sens

chaine du tissul.15
trame du tissul.15
chaine de la matrice0.31
trame de la matrice0.31

sens chaine du pli=

le module sens trame du pli=
9.5799e+03

30% Sisal tissé

Command Window

New to MATLAB? See resources for Getting Started.

>> plitissequilibre

donner la valeur de la fraction volumigque de la fibre0.3
donner la valeur du module de young de la fibrel7670

donner la valeur de la fraction volumigque de la matriceQ.62

donner
donner
donner
donner
donner

la waleur du module de young de la matrice2850

la
1a
la
1a

le module
5.1105=+03

fraction
fraction
fraction
fraction

sens
sens
sens

sens

chaine du tissud.l3
trame du tissul.15
chaine de la matricel.3l
trame de la matriced.31

sens chaine du pli=

le module sens trame du pli=
5.9064e+03

Pli tissé equilibré hybride
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1 [E % Entrée des données pour un pli tissé hybride
2 % Fractions wolumiques des fibres
3 Ffl = input('Donnez la valeur de la fraction volumique de la fibre 1 : °);
4 Ff2 = input('Donnez la wvaleur de la fraction wvolumique de 1la fibre 2 : ");
5 # Fractions sens trame des fibres
6 Fftl = input('Donnez la valeur de la fraction sens trame de la fibre 1 : ")j;
7 Fft2 = input('Donnez la valeur de la fraction sens trame de la fibre 2 : ')}j;
8 % Modules de Young des fibres
] Efl = input(' donnez la wvaleur du modul de young de la fibre 1 : ");
1a Ef2 = input(' donnez la wvaleur du modul de young de la fibre 2 : ");
11 % Module de Young de la matrice

12 Em = input('donnez la valeur du modul de young de la matrice') ;

13 % Porosité

14 P = input('Donnez la valeur du taux de porosité : ');

15

16 % Calcul de la fraction volumique de la matrice

17 Fml = 1 - Ff1 - P;

18 Fm2 = 1 - Ff2 - P;

19

28 % Calcul des fractions des fibres et de la matrice des torons

21 Ffetl = Ff1 / (Ffl + Fml);

22 Ffct2 = Ff2 / (Ff2 + Fm2);

23 Fmctl = Fml / (Ffl + Fml);

24 Fmct2 = Fm2 / (Ff2 + Fm2);

25 Ffttl = Fftl / (Fftl + Fml);

26 Fftt2 = Fft2 / (Fft2 + Fm2);

27 Fmttl = Fml / (Fftl + Fml};

28 Fmtt2 = Fm2 / (Fft2 + Fm2);

29

3a % Calcul des modules des torons pour chaque type de fibre

31 Elcl = Ffctl * Ef1l + Fmctl * Em;

32 Elc2 = Ffct2 * ETf2Z + Fmct2 * Em;

33 E1tl = Ffttl * Efl + Fmttl * Em;

34 E1t2 = Fftt2 * EFf2 + Fmtt2 * Em;

35 E2cl = 1 / {(Ffetl / ET1) + (Fmctl / Em));

36 E2c2 = 1 / {(Ffet2 J ET2) + (Fmct2 / Em));

37 E2tl = 1 / ((Ffttl / Ef1) 4 (Fmttl / Em));

38 E2t2 = 1 / ((Fftt2 / Ef2) + (Fmtt2 / Em));

349

48 % Calcul du module du pli tissé hybride

41 Fc = Ff1 + Ff2 + Fml + Fm2;

42 Ft = Fftl + Fft2 + Fml + Fm2;

43 Ecpli = (Fc * (Elcl + Elc2) + Ft * (E2tl + E2t2))*1@e-2;

44 Etpli = (Ft * (E1tl + E1t2) + Ft * (E2cl + E2c2))*1@e-2;

45

46 # Affichage des résultats

a7 disp{'Le module sens chaine du pli : ");

48 disp{Ecpli};

49 disp{'Le module sens trame du pli @ ');

58 disp({Etpli);

30% Alfa-Sisal tissé
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Command Window

Mew to MATLAB? See resources for Getting Started.

>> HYBRIDECORRECT

Donnez la
Donnez la
Donnez la
Donnez la

donnez la valeur du modul de young de la fibre 1
donnez la valeur du modul de young de la fibre 2

donnez la
Donnez la
Le module

valeur de
valeur de
valeur de
valeur de

la
la
la
la

fraction volumigue de la fibre 1
fraction volumigue de la fibre 2

fraction
fraction

sens trame de la fibre 1
sens trame de la fibre 2

wvaleur du modul de young de la matricez2850
valeur du taux de porosité : 0.08

sens chaine du pli
3.6908=+03

40% Alfa-Sisal tissé

Command Window

MNew to MATLABT See resources for Getting Started.

»> HYBRIDECORRECT

Donnez la
Donnez la
Donnez la
Donnez la

donnez la wvaleur du modul de young de la fibre 1
donnez la wvaleur du modul de young de la fibre 2

valeur de
valeur de
valeur de
valeur de

la
la
la
la

fraction
fraction
fraction
fraction

wvolumique de la fibre 1
wvolumigue de la fibre 2
sens trame de la fibre 1
sens trame de la fibre 2

donnez la waleur du modul de young de la matrice2850

Donnez la valeur du taux de porosite : 0.08

Le module sens chaine du pli
4.2255e+03

Le module sens trame du pli
3.1568e+03

41250
17670

41250
17670

0.15

0.15
0.075
0.075
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Annex 2

Préparation du traitement chimique

La preparation du traitement chimique des fibres d’alfa et des fibres s de sisal ont été élaboré dans
le laboratoire de dynamique des moteur et vibroaccoustique les détailles de préparation du
traitement sont présenter dans cette partie.

Pour Palfa

Pour la préparation de la solution de soude a 1,6 mol/l :

On utilise la formule de concentration molaire
n=c.v et n=— —> m=c.M.v][g]

Avec n= le nombre de mol
c= la concentration molaire =1,6 mol/l
v=volume (1)
M= masse molaire de NaOH = 40g

Donc m=64¢g

Pour la sisal

Pour la préparation de la solution de soude de 10%

On utilise la formule de calcule de concentration en pourcentage

masse de soluté

C%=

masse de solution

Avec C% = 10% et la masse de solution = 1kg donc masse de solution = 100 g

Nous avons besoin de 100ml/I

Neutralisation de la solution

La solution doit étre neutralisée avec un acide acétique a fin d’éliminer ’excés de soude pour cela
on utilise un PH mette. Apres avoir repincé les fibres on les met dans 1’eau distillé et on rajoute
I’acide acétique a petite dose jusqu'a se qu’on arrive a la neutralité (entre 6 et 7).

Extraction et quantification des composants chimique de la fibre d’Alfa et de Sisal

Les fibres végétal sont constituer essentiellement de la cellulose, la lignine, I’hémicellulose et les
extractibles. Cette derniere extraction est extraite a Hexane/Acetone, elle permet par la suite
I’éxtraction de ’hémicelluloses les plus fragiles, les tannins et une partie de la cellulose dans un
état de dégradation avancée.

Extraction au Hexane/Acetone

Dans ce contexte on va analyser les extractibles qui ont été extraite au Acétone/Eau, Cela permet

une séparation et quantification des extractibles pour les fibres d’Alfa et de Sisal traitées et non
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traitées. Dans un premier temps, 04 cartouches d’extraction en cellulose sont pesées puis tarées et
a l’intérieure de chaque cartouche on met environs 10g de chaque matiére (fibres d’alfa non

traitées et traitées fibres de sisal non traitées et traitées) puis insérée dans le corps en verre du
soxhlet
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Figure 2 Pesée des couches avant et aprés insertion des fibres

n =T D B
| J e g 2 T

Figure 3 Extraction avec un soxhlet (Acétone / eau)

Dans le ballon de 250ml, mettre 190ml d’Acétone et 10ml d’eau et emboiter le soxhlet sur le
ballon.

une fois l'installation terminer, mettre en marche le chauffe ballon et le systeme de refroidissement
et lancer I’extraction pondant 6 a 8h.

A la fin de I’extraction, mettre le 04 cartouches d’extraction a I’étuve pondant 24h dansl’étuvea
40°. peser la cartouche avec la quantité de fibres cela nous a permis d’obtient donc le taux de
résines.

Apres le séchage dans 1’étuve on pése encore une fois pour obtenir le poids des fibres apres la
premiére extraction. Pour une deuxiéme extraction, on va utiliser le n-hexane comme solvant. On
transvase 200 ml d’hexane dans le ballon du soxhlet, une fois l'installation terminée, mettre en
marche le chauffe ballon et le systeme de refroidissement et lancer encore une fois I’extraction
pondant 6 a 8h.Un deuxieme séchage a 1’étuve a 40°C de nos fibres est préconiser pendant toute

une nuit
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Figur4 Extraction avec un soxhlet (Exane)

Dosage des I’holocellulose

Pour le dosage I’holocellulose, 3 g de fibres d’Alfa et de Sisal traitées et non traitées sont insérées
dans un flacon avec 96 ml d’eau distillée , 1,2 g de chlorite de sodium (NaClO2)et 0,6 ml d’acide
acetique. placer le mélange dans un bain marie a 75°C pendant 1h puis procéder de la
mémemaniére toute les heures (Procéder au minimum a quatre ajouts de réactifs), jusqu'a ce que le
solide ai un aspect blanchatre. Séchez un creuset avec du papier filtre et le peser une fois refroidi
pour filtrer le mélange I’aide du creuset.Laver ensuite le précipité a I’eau distillée chaude puis

sécher le creuset contenant le précipité a I’étuvepodans une nuit a 100°.
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Figure 5 Extraction de 1’holocellulose : a) Ajout du chlorite de sodium b) Ajout de I’acide
acétique ¢) Immerssion dans un b dans le bain marie e) Filtrer avec un creset
Le taux d’hemicellulose est calculer de la maniére suivante :

masse du précipité sec

% -
holocellulose ™ 1) 2 sse matériau initial sec

Dosage de I’a-cellulose

La cellulose étant le composé le plus important, il se fait a partir d’holocellulose par une hydrolyse
basique des hémicelluloses qui passent alors en solution.

A fin de doser la cellulose onta besoin de 2g d’holocellulose qui sont introduits dans un bécher de
250 mLa la quel on ajouter 25 mL de NaOH a 17,5% dans le bécher pendant 50 minutes. On
mélange I’ensemble puis on le couvre avec du « parafilm » pour éviter toute évaporation. Seché
puis pesé¢ creuset et a I’aide d’un papier filtre on Filtre tout le contenu du bécher puis ajouter 15
mL d’acide acétique a 10% et bien mélanger. Rincer avec de I’eau distillée en répétant I’opération

jusqu’a ce que le filtrat s’écoulant du creuset devienne neutre, et faire un ringage final avec 250

mL d’eau distillée . Mettre le creuset a I’étuve a 103°C pendant 1 nuit
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Figure 6 Dosage de I’a-cellulose a) Ajout du NaOH b) Filtrer avec du papier filtre c) Rincer a
I’eau distilée d) Neutraliser la solution PH=7

Le taux de ’a- cellulose est calculer de la maniére suivante :
Phémicelluloses = Pholocelluloses -P a-celluloses

masse du précipité sec

%0 = - x100
x—cellulose ™ 1) 2sse holocellulose séche

Indice de lignine

Pour évaluer l'indice de lignine, il est nécessaire d'évaluer le résidu restant apres I'hydrolyse
compléte des polysaccharides (cellulose et hémicellulose) avec de l'acide sulfurique concentré.
Pour cela on pése 1g de notre échantillon dans un bécherpuis ajouter 15 mL d’une solution
d’acide sulfurique (H2SO4) a 72% et laisser agir 2 h a 20°C.le mélange est diluer par I’ajout de
560mL d’eau dans le but d’obtenir une solution a 3% massique d’acide sulfurique.on filtre
ensuitele mélange a 1’aide d’un creuset et un filtre préalablement séché et taré Pour récupérer
toutes les particules, rincer a 1’aide de I’eau de la dilution.Puissécher a 1’étuve jusqu'a I’obtention
d’un poids constant

Pextractibles =100- (Pholocelluloses + Plignine)
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c) d)
Figure 7 Extraction de la lignine a) et b) fibres + solutionH2SOac) filtrer avec une pome a vide d)

recuperationde la lignine
Resultats obtenue

Materials Cellulose (wt %) Hemicellulose (wt%) Lignin (wt%)
Non traitée 43,08 21.35 28,67
Traitée NaOH 64.9 6.15 25.05
Non traitée 63.7 20.48 10.13
Traitée NaOH 75.1 5.51 8.29
— Test 1
s TESE 2
— Test 1 m— Test 3
1001 —Test2 50+ —— Test 4
—Test 3 s TeSt 5
ol Tl o 401
: ol g 307
20 104
0 - . . . . . 0 T T T T
00 05 10 15 2,0 25 30 0,0 0,5 1,0 15 2,0
Dégformation [%] Déformation [%]
(b)
(@
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= Test 2 —Testl
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—_ 30
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% 60| = 251
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Fig 1 Essais de traction des composites : (a) 40% fibres Alfa tissées/Epoxy (b) 30% fibres
Alfa tissées/Epoxy (c) 40% fibres Sisal tissées/Epoxy (d) 30% fibres Sisal tissées/Epoxy ( e)
40% hybride tisse Fibres Alfa-Sisal/Epoxy (f) 30% Fibres Alfa-Sisal tissees hybrides/Epoxy
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Contrainte [MPa]
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Fig 2 Essais de traction des composites : (a) 30%mat de fibres Alfa /Epoxy (b) 40% mat de
fibres Alfa /Epoxy (c) 30% mat de fibres Sisal /Epoxy (d) 40% mat de fibres Sisal /Epoxy
(e) 30% mat hybride de Fibres Alfa-Sisal/Epoxy (f) 40% mat de Fibres Alfa-Sisal
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a) b)
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Fig.3 Caractérisation de la flexion 3 points : (a) EP/ fibres Alfa tissees 40% (b) EP/ fibres
Alfa tissées 30% (c) EP/ fibres sisal tissées 40% (d) EP/ fibres de sisal tissées 30% (E) EP/
fibres Alfa-sisal tissées 40% (f) EP/ fibres Alfa-sisal tissées 30%

—— Samplel —— Test 1
100 —— Sample2 90+ —— Test 2
—— Sampl
e — Tests
80 Test 4
., 704
©
= 70 g ol
o =
S 60 =
= 9 504
9 507 £
o (] i
B 40 5 %
c
304 8 *]
20 204
10 10
0 T T T T T T T T T 1 0 T T T T T T T T T 1
0o 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20
Strain[%] Déformation [%]

Page 177



Annexes

—— Testl

— Test2

—— Testl 80 - —— Test3

704 — Test2 —— Test4

70

60

50

40

30

Contrainte [MPa]
Contrainte [MPa]

20

10

0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22

Déformation [%)] Déformation [%]
c) d)
——Test1
140 —¥est§
130 4 est
120 —— Test 4 —— Test1
= Test 2
= 07 1509 —— Test 3
E 100+ 1409 —— Test4
= 130
= 901 1204
2 804 T 110
£ 70 % 100
S o0 o 9
E = 804
=) 50 4 ~§ 701
O 4] £ 60
o
30 § s0q
401
20 304
10 201
0 T T T T T T T 1 101
0 1 2 3 4 5 6 7 8 0+

L L S S S L S S S B
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24 26

Déformation [%] Déformation [%]

e) f)
Fig.4 Caractérisation de la flexion 3 points : (a) EP/ mat de fibres Alfa 30% (b) EP/ mat de
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Figure.6 Caractérisation en compression : (a) EP/ fibres Alfa tissees 40% (b) EP/ fibres

Alfa tissées 30% (c) EP/ fibres sisal tissées 40% (d) EP/ fibres de sisal tissées 30% (E) EP/
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40% Tissé Alfa-Sisal/Epoxy (65%
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40% Tissé Sisal/Epoxy (55%
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