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Abstract

y the present paper, experimental and numerical models are proposed to study the

creep behavior of composite reinforced of unidirectional Alfa fibers using

photoelasticity method. Alfa Fibers were treated chemically in order to improve
their mechanical properties. Besides, Tensile tests were provided to predict Young modulus
and tensile strength. These tests confirm that the chemical treatment during 48 Hours of Alfa
fibers collected from the south region gives the best results. Next, specimens are
manufactured by combing Medapoxy STR resin and the treated Alfa fibers. The Fibers are
then arranged approximately in multiple hexagonal clusters and embedded in the matrix. For
the micromechanical fiber stress redistribution or load sharing theory to be applied, the
cluster must contain a minimum of one broken fiber.
Consequently, stress perturbation was noticed due to a fiber fracture that propagates to the
nearest neighbors fibers. This perturbation allowing the photoelastic visualization of the
fracture history during the creep tests. The contour diagram and fringe values are giving the
accurate distribution of stress near broken fibers showing local shear stress concentrations
during the time. Creep response and failure mechanism have been simulated, the Tsai-Wu
failure criterion was applied on ANSYS explicit dynamic software. Because it merges between
experimental tests and numerical simulation, the present study offers a real scientific
contribution to the creep behavior of bio-based composite strength by the photoelasticity
method.

Keywords: Creep behavior, Photoelasticity, Alfa fibers, Composite strength, Fracture.



Résume

ar le présent travail, des modeles expérimentaux et numériques sont proposées pour

étudier le comportement de fluage d'un composite renforcé uni- directionnellement par

des de fibres Alfa en utilisant la méthode de la photoélasticité. Les fibres alfa ont été
traitées chimiquement afin d'améliorer leurs propriétés mécaniques. En outre, des tests de
traction ont été établis pour prédire le module d'Young et la résistance a la traction. Ces tests
confirment que le traitement chimique pendant 48 heures des fibres Alfa collectées dans la
région sud donne les meilleurs résultats. Ensuite, les échantillons sont fabriques en
imprégnant la résine Medapoxy STR et les fibres Alfa traitées de la région sud. Les fibres sont
ensuite disposées approximativement en clusters hexagonaux et incorporés dans la matrice.
Pour que la redistribution des contraintes de fibre micromécanique ou la théorie du partage
de charge soit appliquée, le cluster doit contenir au moins une fibre cassée.

Une perturbation de contrainte a été remarquée en raison d'une fracture de fibre qui se
propage aux fibres voisines les plus proches. Cette perturbation a été visualisée par la
photoélasticité lors des essais de fluage. Le contour et les franges nous ont permis d‘avoir une
distribution précise des champs de contrainte prés des fibres cassées montrant les
concentrations de contrainte de cisaillement locales au cours du temps. La réponse au fluage
et le mécanisme de défaillance ont été simulés, en introduisant le critere de défaillance Tsai-
Wu sous le logiciel dynamique explicite ANSYS. Parce qu'elle fusionne entre les tests
expérimentaux et la simulation numérique, la présente étude offre une réelle contribution
scientifique au comportement de fluage de la résistance des composites biosourcés par la
photoélasticité.

Mots-clés: Comportement fluage, Photoélasticité, fibres Alfa, Résistance composite, fracture.
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NOMENCLATURES

Tg . la température de transition vitreuse °C
T : Temps sec
o : contrainte de traction MPa
p - la masse volumique glem®

€ : déformation -
P : la charge aplliquer KN
E : module d"Young MPa
Tmax - la contrainte de cisaillement maximale MPa
N : I'ordre des franges -
fs : constante de franges de contrainte de la résine MPa/frange
/ mm
Tuy : la contrainte de cisaillement interfaciale le long de la direction des MPa
fibres
0 - angle isoclinique °
oy : contrainte & la rupture du matériau MPa
2 : contrainte de cisaillement MPa
Oyy : contrainte transversale MPa
G0 : charge constante MPa
Eo, : modules d’¢élasticité du modéle de maxwell-Voigt généralisé. MPa
Ei E2

no, N1, : coefficients de viscosité du modéle de maxwell-Voigt généralisé. -

Wy : largeur dans la zone d'épaulement mm
W, - longueur dans la zone d’épaulement mm
H, - longueur totale de I’éprouvette -
H. : longueur de référence mm
e : I’épaisseur de I’éprouvette mm
Df : diamétre de la fibre mm
Dtr - diamétre du trou de fixation d’éprouvette mm
f . ecartement entre les fibres mm
Vi2, : coefficients de poisson -
Vi3
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Introduction Générale

Durant les derniéres années, les fibres naturelles ont été de plus en plus utilisées comme
renfort dans les composites polymeres. Avec leur faible co(t et leurs propriétés mécaniques
spécifiques élevées, ils représentent une bonne alternative renouvelable et biodégradable au
renfort synthétique le plus courant, a savoir les fibres de verre [1,2]. Ces fibres sont non
abrasives et peuvent étre incinérées pour la recupération d'énergie car elles possédent un bon
pouvoir calorifique. De plus, elles se soucient moins de la santé et de la securité lors de la
manipulation des produits en fibres. Avec lutilisation croissante de matériaux composites
pour diverses applications industrielles, des modéles pratiques et précis pour la durée de vie
permettront aux ingénieurs de repousser les limites de la conception et d'utiliser les matériaux
composites de la maniere la plus efficace possible, tout en maintenant les normes de securité
les plus strictes. De nombreux chercheurs ont contribué au développement de plastiques
renforcés de fibres naturelles. La plupart d'entre eux sont basés sur I'étude des propriétés
mécaniques des composites renforcés de fibres courtes, principalement utilisés pour produire
des structurelles et ayant lieu principalement dans l'industrie automobile tels que les
couvertures, les panneaux de porte de voiture et les toits de voiture. Peu d'études traitent des
composites structuraux a base de renforts naturels. Pour montrer les performances de ces
nouveaux matériaux et leur impact sur l'industrie, plusieurs tests ont été réalisés sur de

nombreuses fibres végétales pour une caractérisation physico-chimique [3, 4, 5,6].

L’influence des fissures de fibres sur la propagation des contraintes sous les éprouvettes
d’essai de traction nécessite une compréhension du comportement de cisaillement de charge a
I’échelle micromécanique. Pour cette échelle, il est essentiel d’étudier la concentration de
contraintes pres des micros fissures en fonction du temps le comportement viscoélastique.
Lorsqu’une ou plusieurs fibres se cassent, une redistribution des contraintes de fibres a
proximité de la rupture est nécessaire pour maintenir 1’équilibre apres un certain temps. Par

conséquent, la concentration de contraintes transférée par la matrice aux voisins les plus



proches par le concept de cisaillement interfacial dépend non seulement de I’état actuel du
chargement, mais aussi des états précédents [7, 8, 9,10]. De nombreux chercheurs ont adopté
des modéles micromécaniques pour étudier les contraintes d’initiation et de propagation des
fissures dans des composites unidirectionnels sous le comportement viscoélastique de la
matrice. De cette facon, Muliana et Li [11] ont formulé un modéle micromécanique pour
prédire la réponse efficace en fonction du temps dans les composites de fibres sous charges
thermiques et électromécaniques. Ils ont étudié les réactions de fluage et de relaxation d’un
circuit électrique en considérant le comportement viscoélastique de la matrice dans diverses
conditions isothermes. Beyerlein et al. [12] ont mis au point un systéme de calcul pour
calculer les contraintes dépendantes du temps dans les fibres en raison de ruptures de fibres
situées au hasard dans un composite unidirectionnel avec une matrice viscoélastique linéaire.
Cette technique a été développée pour modéliser la nature statistique de la rupture par fluage
dans un composite unidirectionnel. Ohno et T. Miyake [13] ont décrit la relaxation des
contraintes dans les composites unidirectionnels contenants des fibres cassées. En ce qui
concerne les composites a matrice métallique, la relation résultante montre une dépendance du
temps de défaillance de fluage avec les contraintes appliquées observées expérimentalement.
La relation résultante a montré une dépendance importante entre les contraintes appliquées et
le temps de défaillance du fluage. Par la suite, les mémes auteurs (Ohno et al. 2002) [14] ont
mis au point une méthode variationnelle pour analyser le comportement de fluage de la
matrice époxy induite par la dépendance temporelle des composites unidirectionnels. La
prédiction de la rupture par fluage dans les composites unidirectionnels en charge graduelle,
basée sur le diagramme de durabilité avec charge constante, a été analysée par Guedes [15].
En effet, la loi des dommages cumulatifs non linéaires a été modifiée et appliquée pour
prédire la durée de fluage. Les prédictions obtenues a partir de cette loi ont été comparées a la
durée de vie induite par le modéle micromécanique simulant le comportement de fluage des
composites unidirectionnels. Des essais accélérés ont été proposes par Melo et de Medeiros
[16] en adoptant une fonction de décalage par rapport a la superposition de courbes de
conformité de fluage a différentes températures. Cette approche a permet de prédire la rupture
par fluage a différentes températures. A 1’aide d’un modeéle constitutif viscoélastique linéaire
exprimé par la série Prony, les essais mécaniques et le traitement des données ont été décrits
par Endo et Pereira [17]. Cette méthodologie a été jugée plus représentative si le niveau de

contrainte est comparable a celui du test de fluage.



A cause de la distribution aléatoire des fibres au sien de la matrice, I'étude micromécanique
des composites unidirectionnelles nécessite le plus souvent une analyse probabiliste pour
cerner les paramétres les plus dominants. Dans ce contexte, Khiat et al. [18] développé un
modéle probabiliste pour étudier la résistance des composites unidirectionnels avec des fibres
dans des réseaux hexagonaux. Ou, un modéle modifié de retardement de cisaillement a été
développé pour prédire les longueurs inefficaces dans les fibres intactes et les concentrations
de contraintes autour des ruptures de fibres. Bouhamida et al. [19] ont développé un modele
analytique pour prédire la concentration de contraintes au niveau des fibres cassées et
voisines. En utilisant la méthode de Monte Carlo, un modele probabiliste a été développé
pour étudier la sensibilité de la réponse mécanique en fonction des propriétés mécaniques et
géométriques des fibres et de la matrice. Khaldi et al. [20] ont utilisé une procédure
expérimentale et un modele numérique pour caracteriser les propriétés mécaniques des fibres
anisotropiques végétales Alfa et de la résine époxy, ainsi que le comportement viscoélastique
de l’interphase entre la matrice et les fibres Alfa. Des essais de nanoindentation ont été
effectués pour obtenir la rigidité transversale des fibres. Pour observer les ruptures
phénomenologiques de fluage sous des charges combinees de traction et de torsion,
Kotelnikova-Weiler et al. [21] ont développé un modele de dommages progressifs en fonction
du temps en considérant les interactions entre les fibres et la matrice. Ils ont montré que le
démantelement conduit a une mondialisation de la redistribution des contraintes dans le
composite. Ou, la contrainte est a la fois plus uniformément répartie dans la profondeur du
matériau et plus uniformément répartie sur la longueur des fibres intactes. Helaili et Chafra
[22] ont proposé une méthode d’analyse pour déterminer les propriétés viscoélastiques d’un
composé Alfa/époxy. Pour étudier le comportement viscoélastique d’une cellule
représentative, la loi de distribution de Weibull et la série Prony ont été proposées. Selon
Koyanagi [23], la résistance du composite a été estimée avec succes a 1’aide d’un modéle
micromécanique de défaillance simultanée des fibres (SFF) et d’une méthodologie d’essai
accéléré (ATM). La différence entre les prévisions du MFS et de la méthode d’essai accéléré
(MTA) n’est attribuée qu’a la différence des points forts de I’interface. La différence dépend

également du temps ou de la température pour la force de I’interface considérée.

La photoélasticité est 1'une des techniques les plus appropriées pour mesurer
expérimentalement les champs de contraintes, le processus de décollement a une interface
fibre-matrice et I’identification des eévénements micromécaniques. Pour observer le

phénomene de fissure de la fibre et le décollement a proximité de l'interface fibre-matrice



pendant le temps de fluage, la technique photoélastique est le plus souvent utilisée. Elle
permet une analyse in situ de la charge-déformation dans la progression temporelle des
échantillons. Le diagramme de contour donne I'état réel du champ de contraintes a proximité
des fibres cassées et indique les concentrations de contraintes de cisaillement locales
(Ramirez 2009) [24]. En utilisant la photoélasticité pour des eéchantillons composites mono-
fibres, Zhao et al. [27, 28, 29] ont étudie expérimentalement le comportement interfacial
d’une cellule fabriquée avec un systéme de fibre de verre/époxy traité au plasma. Récemment,
Vazquez-Rodriguez et al. [25] ont étudié le comportement d’interface d’un composite
TEP/époxy. En utilisant la photoélasticité et I’essai de traction, ils ont observé la distribution
des contraintes de cisaillement interfaciale directement a partir des franges isochromatiques.
En utilisant les visualisations de photoélasticité, la résistance au cisaillement interfaciale a été
quantifiee par Flores-Johnson et al. [26] pour évaluer les performances interfaciales des
échantillons composites mono-fibres extractibles. Hao et al. [30] ont utilisé la photoélasticite
pour observer des franges isochromatiques prés du fond de fissure du renfort composite avec
un faisceau de fibres incliné. Il a été constaté que l'intensité de la contrainte a proximité d'un

faisceau de fibres incliné est proportionnelle a la longueur de la fissure.

D'apres les travaux cités ci-dessous, il a été constaté que la plupart des articles ont
étudié le probléme du transfert de charge dans les composites unidirectionnels en utilisant le
modeéle de retardement de cisaillement. Les fibres fissurées ou endommagées sont souvent
caractérisées par une singularité résolue par des conditions aux limites appropriées. Dans
certains cas, le modeéle de zone cohésive est utilisé pour identifier le délaminage et la
croissance des fissures a linterface fibre-matrice. Des modeles numériques tels que la
méthode des éléments finis ou la photoélasticité sont souvent utilisés pour estimer la
concentration de contraintes au niveau de la zone endommagée ou a I'extrémité des fibres. Les
composites a matrice polymére ayant généralement un comportement viscoélastique, de
nombreux modeéles rhéologiques sont proposés pour décrire leurs lois de comportement. La
photoélasticité peut également étre un moyen tres efficace pour décrire et suivre le
comportement de ces matériaux. Dans ce contexte, nous avons propose ce travail, qui est
considéré parmi les rares travaux utilisant la photoélasticité pour étudier le comportement
viscoélastique de composites unidirectionnels renforcés de fibres Alfa cassées. Le principe de
cette technique est de suivre I'évolution des franges dans un modele cellulaire constitué de
multiples hexagonales de fibres longues Alfa. Chaque cellule contient au moins une fibre

cassée entourée de fibres intactes. Notre composite ayant un comportement viscoélastigue,



I'évolution de la concentration de contraintes au cours du temps nous permet de distinguer la
variation du nombre de franges a proximité des fibres cassées. La visualisation photoélastique
des franges lors des tests de fluage a été réalisée par une caméra numérique positionnée en
face des échantillons. Par la suite, la réponse au fluage et a la relaxation en traction a été
déterminée en fonction des différentes configurations des cellules et de la variation d'intensité
de charge. Les modeles rhéologiques ont été deduits selon les lois de Weibull et le modéle de
Burger. Enfin, la détermination de ces comportements nous a permis de proposer un modele
aux éléments finis et de le valider avec les résultats expérimentaux. Pour atteindre notre

objectif, on a structuré ce manuscrit en quatre chapitres.

Le premier chapitre est basé sur une recherche bibliographique sur les matériaux biosources,

Ou on a présenté ses compositions, ses caractéristiques et le domaine d’utilisation.

Le deuxiéme chapitre a été consacré a la réalisation et la caractérisation des composites
biosourcés. Dans ce chapitre, nous avons présenté les techniques d'extraction les fibres d'Alfa
et d'élaboration des éprouvettes en résine et en composite en Alfa/résine. La caractérisation
des fibres d'Alfa, de la résine et des composites biosourcés a été faite par des essais de traction

selon les normes.

L'analyse de fluage par photoélasticité a fait I'objet du troisiéme chapitre. Dans ce chapitre,
nous avons présenté une description du banc d'essai et du polariscope. Le comportement au
fluage a long terme des échantillons intactes et a fibres partiellement cassées ont été effectués
a différents niveaux de charges. Nous avons présenté aussi les résultats de la photoélasticité
sous formes de courbes et de photos présentant la répartition des contraintes sous forme de

fringes dans les zones de singularité.

Le quatrieme chapitre a été réservé a la modélisation numérique de la concentration des
contraintes a l'interface fibres matrice et aussi a la zone de singularité (fibres cassées). Une

confrontation des résultats numériques et expérimentaux a révélé la fiabilité de notre modele.

Enfin, la conclusion générale et les perspectives de ce travail ont étés proposées.
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Chapitre I : Genéralités sur les fibres naturelles

.1 INTRODUCTION

Les fibres d’origine naturelle sont extraites de la nature. Toutes les fibres naturelles sont
biodégradables, ce qui veut dire que la nature peut les dégrader jusqu’a leurs composants de
base sans intervention de I’hnomme. Autrefois les fibres naturelles étaient dépassées par les
fibres synthétiques qui étaient moins cheres et plus faciles a produire et qui avaient des
propriétés supérieures. A cause de la tendance actuelle de respect croissant pour la nature, la
biodégradabilité des fibres devient de plus en plus importante. C’est pourquoi les fibres
naturelles biodégradables ont de nouveau gagné de 1’ampleur par rapport aux fibres
synthétiques non biodégradables. Une caractéristique des fibres naturelles est la variation des
propriétés mécaniques et chimiques due a la variation de leur composition. L’origine de cette
variation de composition est d’une part le fait qu’ils existent plusieurs variétés des plantes et
des animaux dont sont extraites les fibres et d’autre part le fait que méme les fibres de coton
d’une plante particuliére et les fibres de laine d’un seul mouton varient en longueur, épaisseur,
rigidité, couleur, etc.[26]. Les fibres naturelles ont récemment attiré [l'attention des
scientifiques et ingénieurs en raison des avantages qu’elles fournissent par rapport aux fibres
de renforcement classiques comme les fibres de verre. Le développement des composites
comportant des fibres naturelles est donc un sujet d'intérét depuis les dix derniéres années.
Ces fibres naturelles sont des fibres a faible colt et a faible densité et elles possédent des
propriétés spécifiques [27]. Dans ce chapitre une étude bibliographique qui traite dans une
premiere partie des fibres naturelles végétales (structure, propriétés, disponibilité et les
domaines d’application) en général. La deuxiéme partie été en particulier sur les fibres d’Alfa,
Il est utile de préciser que notre recherche s’est exclusivement focalisée sur 1’alfa et sur ses
diverses caractéristiques mécaniques et chimiques, aussi sur ses structures et ses domaines

d’application.
1.2 TYPE DE FIBRES NATURELLES

Les fibres naturelles sont classées généralement en fonction de leurs origines :Animale,
végétale et minérale. Les fibres d’origine végétale sont constituées majoritairement de
cellulose et possédent des propriétés mécaniques supérieures a celles d’origine animale. Ces
derniéres, telles que la laine et la soie, sont largement utilisées dans le domaine du textile. Les

fibres d’origines végétales peuvent étre classées en sous familles selon d’ou elles ont été
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extraites ; graines, fruits, ecorce, feuilles, bois, tiges ou canne [1]. Les différents types de

fibres naturelles sont présentés sur la Figure 1.1.

Fibres

Fibres naturelles Fibres synthétiques

>~

Lignocellulose .
[ [ Animal ] [ Carbone ]

Bois [ Liber ][ Feuille ] Fruit [ Herbe ] _
Soie Verre

Bois Lin Sisal Coton Bambou )
dur Laine Basalte

Jute Ananas Coco Riz :

. Aramide
Poils
Chanvre Banane
kenaf Palme
Ramie

Figure 1.1 : Types de fibres disponibles [1].

a) Les fibres végétales: Les fibres végétales sont issues de la biomasse, elles peuvent
étre extraites du fruit, de la tige ou de la feuille d’une plante. Elles sont principalement
composées de cellulose, d’hémicelluloses, de lignines et de pectines. Elles sont surtout
utilisees pour leurs avantages inégalés : leur faible densité, leur pouvoir d’isolant

12



Chapitre | : Généralités sur les fibres naturelles

thermique, leurs propriétés mécaniques, et notamment pour leur biodégradabilité et
atouts écologiques [7].
Cette catégorie de fibres fera le sujet de la prochaine section (Les fibres végétales) et sera
étudiée en details.
Le début de XXleme siecle a marqué le retour des industries - européennes - aux fibres
végétales. Avec I’intérét croissant a I’environnement et 1’encouragement des gouvernements
et des institutions a I’investissement durable, la tendance est de s’orienter vers ce type de
fibres écologiques et fonctionnelles. Ce retour est d’autant plus important, que les ressources

pétroliéres sont de plus en plus rares et colteuses.

(b)
Figure 1.2 Exemples de fibres végétales : (a) Coton, (b) Lin, (c) Chanvre [2].

Tableau | .1 Teneur moyenne des trois principaux constituants de fibres végétales [10].

Fibres %Cellulose %Hémicelluloses Lignine
Coton 92 6

Chanvre 76 11,5 3,2

Lin 71,2 18,6 2,2
Bois 50 24 26

Le principal constituant des fibres végétales est la cellulose qui est un polymere semi-
cristallin. Le coton ne contient pas de lignine, le chanvre et le lin environ 2-3% et le bois
environ 26%. La lignine est un polymére amorphe tridimensionnel. Le contenu en
hémicelluloses augmente dans 1’ordre coton, chanvre, lin et bois. Les hémicelluloses sont un
vaste groupe de polysaccharides associés a la cellulose dans les parois cellulaires des plantes.
[10]
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Les fibres Végétales

Coton

Figure 1.3 Classification des fibres végétales selon 1’origine [3].

b) Les fibres animales: La petite part du marché que tiennent ces fibres (a peine 2%) sur
I’ensemble des fibres textiles utilisées dans le monde d’un point de vue tonnage ne refléte
pas la proportion économique plus importante [4]. La fibre la plus importante et la plus
utilisée est la fibre de laine connue pour ses qualités de bon isolant thermique, son
pouvoir absorbant élevé (16-18%) et son élasticité importante (45%) [9]. Les fibres
animales sont classées selon leur provenance, on note essentiellement :

e Poils: la laine (obtenue par la tonte de moutons), alpaga, angora, chameau,

Cachemire,...
e Sécrétions: soie (Bombyx Mori), soie sauvage, fils d’araignée Ces fibres sont

produites avec des faibles quantités ET leurs prix sont relativement chers.
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Figure 1.4. lllustrations de quelques fibres animales, de gauche a droite: cocon de soie,
fibres d'Angora [13].

c) Fibres minérales: L’amiante est la seule fibre minérale naturelle. 1l a attiré 1'attention des
industriels pour sa résistance a la chaleur, au feu, aux agressions électriques et chimiques et
pour son pouvoir absorbant. Il a été utilisé pour les patins de freins ou en garniture de
chaudiéres ou fours électriques, ou encore dans diverses installations électriques (ex : plaques
chauffantes) avant de I’interdire progressivement a cause des risques cancérigenes qu’il

présente.

1.3 Constitution D’une Fibre Naturelle

Une fibre végétale est assimilable dans une premiére approche, a un matériau composite
renforcé par des fibrilles de cellulose (figure 1.6). La matrice est principalement composée
d’hémicellulose et de lignine[11]. Les fibrilles de cellulose sont orientées en hélice suivant un
angle nommé angle micro fibrillaire. Habituellement, dans un matériau composite, le taux de
renfort et ’orientation des fibres conditionnent les caractéristiques élastiques et de résistance

a la rupture. De méme, dans une fibre végétale, les propriétés physiques des fibres naturelles
15
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sont principalement déterminées selon la composition chimique et physique, la structure, le
pourcentage de cellulose, I’angle micro fibrillaire, la section et le degré de polymérisation
[12]. Autrement dit, pour un pourcentage de cellulose donné, plus I’angle micro fibrillaire
sera faible et plus la rigidité et la résistance de la fibre seront ¢€levées ; plus 1’angle micro
fibrillaire sera important, plus 1’allongement a la rupture sera important. Le tableau. 1.3,
présente, pour différentes fibres, le pourcentage de cellulose, I’angle micro fibrillaire, les
dimensions des fibres et le rapport d’aspect L /d (longueur/diamétre). Le rapport L/d est un

parameétre important pour permettre le transfert de contraintes entre les fibres et la matrice.

B e S N B R

Cellulose

Figure I. 6 Schéma de la structure d’une fibre végétale [12].

La résistance a la traction ainsi que le module d'Young des fibres végétales comme le
chanvre, la fibre de coco, sont inférieurs a ceux des fibres de verre couramment utilisées dans
les composites. Toutefois, la densité de fibres de verre est plus élevée (~ 2.5g/cm3), tandis
que celle des fibres naturelles est beaucoup plus faible (~1.4g/cm3). La résistance spécifique
et le module de Young spécifique de certaines de ces fibres naturelles sont tout a fait
comparables aux fibres synthétiques. Cela devient particuliérement important lorsque le
poids de la structure a besoin d’étre réduit. Le tableau 1.3 compare les propriétés mécaniques

de quelques fibres naturelles a celles des fibres de verre [14].
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Tableau I. 2 Résumé de la composition et les propriétés de certaines fibres naturelles
contre la fibre de verre [14].

type de [cellulose |Lignin [Hémicellu |densité jallongement [résistance a [module |Angle

tibre (%) e loses(%) [g/em?) fla la traction [deYoung microfib
(%) rupture(%)  (MPa) (GPa) rilaire(®)

Lin 64-71 2,2 18,6-20,6 |1,5 2,0-3.2 345-1100 27,6 10

chanvre [57-77 3,7-13 |14-22,7 - 1,6 690 - 6,2

jute 4 1-48 D 1-24  |18-22 1,3-1,45 |[1,16-1,8 393-773 13-26,5 [8

sisal 47-78 7-11 10-24 1,45-1,5 -2.5 168-640 9,4-22 D0

coco 36-43 41-45  ]15-25 1,2 15-40 131-175 -6 45

E-verre |- --- --- 2,5 2.5 2000-3500 [70 ---

R-verre |-- - - 2.5 2.8 4750 86 -

1.3.1. Cellulose

La cellulose est une macromolécule constituée par une trés longue chaine stéréo réguliére
composée de maillons de glucose C6H1206 (figurel.7). Le motif de répétition est le dimére

cellobiose. Le nombre de motifs de répétition ou le degré de polymérisation varie suivant

I’origine de la cellulose. Ce polymeére présente un grand intérét du point de vue industriel

puisque de nombreuses fibres (coton, chanvre, jute, lin...) sont composées de cellulose.

1.3.2. Hémicellulose

Vg
OH
OH o
HO o] H
OH

Cellobiose

Extrémité non réductrice

Figure 1.7Molécules de cellulose, avec ses liaisons hydrogéne [12].

AL N
OH ~ OH —
- ﬁo: OH o~ ﬁoz OH H
o (o] (o) HO 0o OH
OH OH
OH

B-14 OH

Extrémité réductrice

L’hémicellulose n'est pas du tout une forme de cellulose. Elle comprend un ensemble de

polysaccharides (hors pectine) qui restent associés a la cellulose aprés le retrait de la lignine

(figure 1.8). L’hémicellulose forme la matrice de support des micro-fibrilles de cellulose [15].

L’hémicellulose est treés hydrophile, soluble en milieu alcalin, et facilement hydrolysable dans

les acides [17]. Et contrairement a la cellulose, les constituants de I'hémicellulose different

d'une plante a I’autre [18-19].
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0”7 >
Figure 1.8 Exemple de Structure hémicellulose [16].
1.3.3. Lignine

Les lignines sont des polymeres d'hydrocarbures complexes avec des constituants a la fois
aliphatiques et aromatiques [21,22] (figure 1.9). La lignine participe a la rigidité structurale
des parois cellulaires et protege les plantes contre 1’attaque des organismes pathogenes. Ces
propriétés mécaniques sont plus faibles que celles de la cellulose. Elle est totalement amorphe
et de nature hydrophobe. De méme la lignine est considérée comme un polymeére
thermoplastique, présentant une température de transition vitreuse d'environ 90°C et une
température de fusion de l'ordre del70°C. Elle n'est pas hydrolysée par les acides, mais
soluble dans l'alcali chaud, s'oxyde facilement et est aisément condensable avec du phénol

[23].
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Figure 1.9 Représentation structurelle de la lignine [24].
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1.4 APPLICATIONS DES FIBRES NATURELLES

1.4.1 Artisanal

Comme tant d’autres objets fabriqués dans les sociétés dites traditionnelles, en méme temps
qu’elles répondent aux besoins multiples dans la vie quotidienne, les vanneries et les tapis
sont destinées aussi a provoquer un plaisir esthétique chez ceux qui les fabriquent et chez
ceux qui les utilisent. Néanmoins, force est de constater que, contrairement & de nombreuses
autres productions africaines, telles les poteries, les tissages, la vannerie a rarement fait 1’objet

d’étude de la part des anthropologues de I’art ou des ethnologues [25].

Figure 1.10 : Quelque utilisation artisanale [5]

Dans la construction de batiments, le chanvre est d'abord utilisé pour ses qualités isolantes,
ses propriétés de régulation d'ambiance et d'hygrométrie de I'espace habité qui améliorent
notamment les conforts d'hiver et d'été. Il peut étre mis en ceuvre principalement sous forme
de laine, réalisée a partir des fibres du chanvre et commercialisée en plaques ou en rouleaux.
Il peut ainsi se substituer aux autres isolants thermiques plus courants (laine de verre, laine de
roche, etc.). Il peut aussi étre n sous forme de béton ou de mortier de chanvre, obtenus a partir
de la paille de chanvre (chenevotte) mélangée a un liant a base de chaux aérienne. Il peut alors
former 1'enveloppe d'un batiment. Les techniques de mise en ceuvre sont multiples, qu'elles
procedent par hourdage de blocs préfabriqués, par remplissage et/ou projection, manuelle ou
mécanique, sur une structure porteuse, généralement en bois, ou encore par application d'un
enduit isolant sur une surface macgonnée. Enfin, il sert surtout au remplissage d'alvéoles de
structure de plancher ou de charpente en toiture [26].
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Figure 1.11 : Matériaux chaux-chanvre dans le batiment [6]
1.4.3 Transport

Le marché de I'automobile est en pleine mutation. Face a une pression réglementaire de plus
en plus forte pour des objectifs environnementaux, les constructeurs établissent des cahiers
des charges tres sélectifs pour leurs équipementiers. Pour réduire les émissions de CO2, et
diminuer I’impact environnemental, ce marché exige des matériaux plus légers avec une
recyclabilité optimisée en fin de vie. Le composite lin et chanvre répondent a ce cahier des
charges pour des pieces intérieures cachées dont certaines sont structurelles.Des pieces
produites et en développement incluent le passage de roues, garniture latérale de coffre,
coque arriére de siége avant, tablette arriére, planche de bord, médaillon de portiere, platine
de rétroviseur, coiffe bouchon de dégazage réservoir liquide de refroidissement, coulisses et

lécheurs .

Figure 1.12 : Intérieur de portiére Mercedes a base de fibres de chanvre.
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Le secteur de l'aéronautique représente 4% du marché des composites. En 2014, les
specialistes tablent sur une progression tres rapide. Secteur particulierement exigeant quant a
la fiabilité éprouvée de ses matériaux, 1’aéronautique est d’ores et déja concernée par les
composites de lin qu’elle inclut actuellement dans ses programmes de recherche et de

développement.

Figure 1.13: Intérieur de I’ Airbus A380 [8].

1.4.4 Sports et Loisirs

Ce secteur assimile les composites de lin a des produits ultra-techniques. Pour le confort du
novice comme pour I’exigence des initiés, la légeéreté et I’absorption des vibrations des
équipements sont des atouts déterminants pour garantir de meilleures performances.
Distribués auprés du grand public, les produits intégrants des composites de lin couvrent
différents secteurs des utilisateurs de matériaux Iégers, maniables et robustes tels que les
raquettes de tennis, raquettes de pédale, cannes a péche, surfs et planches, skis, vélos de

course, casques VTT Mountain [26].

Figure 1.14 : produits de sports a base des fibres naturelles [8].
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1.4.5 Produits de consommation courante

Encore marginal pour les applications d’agro-matériaux, le marché du packaging est
fortement porteur : la filiere emballage est soumise a une pression réglementaire croissante
pour garantir tant une meilleure recyclabilit¢é que des matiéres premicres d’origine
renouvelable. Dans cette optique, les composites a base de lin ou de chanvre augurent une
nouvelle génération de matériaux légers et de bonne résistance mécanique méme en faible
épaisseur.

L’aspect esthétique des composites a base de lin retient parfois l'intérét des industriels
notamment dans le domaine du sport, il va de soi que ce caractere naturel génere de nouvelles

créations dans le domaine de I'équipement des personnes [26].

Figure 1.15 : produits quotidiens en fibres naturelles.

1.5. FIBRES D’ALFA

L’Alfa est une plante permanente qui ne disparait pas pendant 1’hiver et qui pousse
indépendamment formant des nappes. Grace a la faible consommation d’eau, 1’alfa est
endémique dans la région méditerranée d’ouest, une région plutdt séche. La plante est plutot
une grande herbe dure au lieu d’une plante « normale » avec une grande tige avec des
ramifications et des feuilles. Par contre, beaucoup de tiges poussent en forme de cercle (du
vue d’en haut) en se partageant la méme racine. Les tiges peuvent atteindre une hauteur d’un
metre, et les racines une profondeur de plus d’un metre. Entre les deux se trouve le rhizome.
Les racines sont trés ramifiées avec beaucoup de nceuds ou de nouvelles racines secondaires

commencent. De cette fagon, 1’alfa est bien ancré dans le sol [28,29].

En Algérie, I'Alfa peut étre rencontré partout, depuis les pentes S de I'Atlas tellien jusqu'a la
bordure N du Sahara; on le trouve soit sous forme de vastes peuplements (mers d'Alfa)

principalement sur les Hauts-Plateaux, soit en touffes dispersées sous le couvert de la forét

22



Chapitre | : Généralités sur les fibres naturelles

xérophyte tellienne. La superficie qu'il couvre dans la colonie peut étre évaluée a environ 3
800 000-4 000 000 ha, sur lesquels 3 000 000 ha sont exploités ou exploitables.

Le nom latin d’alfa est Stipa Tenacissima L., le nom anglais est Esparto grass ou Esparto. La
plante est une graminée et est un membre de la famille des herbes. C’est une plante
permanente qui ne disparait pas pendant 1’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 plutdt séche.La plante est plutdét une grande herbe dure au
lieu d’une plante « normale » avec une grande tige avec des ramifications et des feuilles. Par
contre, beaucoup de tiges poussent en forme de cercle (du vue d’en haut) en se partageant la
méme racine. Les tiges peuvent atteindre une hauteur d’un metre, et les racines une
profondeur de plus d’un metre. Entre les deux se trouve le rhizome. Les racines sont trés
ramifiées avec beaucoup de nceuds ou de nouvelles racines secondaires commencent. De

cette fagon, 1’alfa est bien ancré dans le sol [28].

Figure 1.16 : La plante d’Alfa (Stipa Tenacissima L).

1.5.1Récolte de I’Alfa:

L'Alfa se récolte apres la maturation des graines, c'est-a-dire, a partir de juillet-aolt. La
récolte commence par I'enlevement des feuilles uniqguement a la main, par arrachage, suivant
la pratique adoptée depuis toujours, soit en enroulant les feuilles autour d'un baton court, soit
en se garnissant la main d’une tige de métal. Le javeleur saisit une poignée d’Alfa, 1’enroule
autour d'une tige métallique pour assurer sa prise et tire brusquement.Avec son pied il retient
les racines pour les empécher d'étre arrachées en méme temps que les feuilles. Celles-ci sont

liées en petites balles avec une tresse d'Alfa. Puis ces petites balles sont pressées pour
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constituer les grosses balles qui seront envoyées au centre de collecte. Ensuite, I’ Alfa pesée
sera stockée dans ces centres avant d’étre transférée a I’usine, pour en extraire la pate a papier
en particulier.

Aujourd’hui, il serait possible de mécaniser la récolte d'alfa, cependant, la voie de la
mécanisation n'a pas été suivie, car d’un cOté, la récolte manuelle fournit un revenu a
quelques milliers de cueilleurs, et d’autre part, comme c'est une activité saisonniére, cela ne
serait pas économiquement rentable, en plus de la difficulté d’acceés et la topographie

particuliére des nappes alfatiéres.

Figure 1.17. Les différentes étapes de la récolte de I'Alfa, ’arrachement, la collecte et la

mise en balle [13].

1.5.2 Répartition géographique

Par ailleurs, c'est l'une des espéces xérophiles qui caractérise le mieux les milieux arides
méditerranéens a I'exclusion des secteurs désertiques. Sa terre d'élection est I'Afrique du
Nord, et tout particulierement les hauts plateaux du Maroc et de I'Algérie. Mais cette espéce
est présente aussi en Espagne, au Portugal, aux Baléares, et elle s'étend vers l'est jusqu'en
Egypte en passant par la Tunisie et la Libye. En France, elle serait présente uniquement dans
le département du Var. Au sud et a I'est, la limite naturelle de I'Alfa est déterminée par la
sécheresse en bordure du Sahara. En revanche, au nord et a I'ouest, c'est I'numidité croissante
du climat qui I'élimine de la flore, elle est beaucoup plus rare dans les étages subhumide et

surtout humide [28]. La répartition territoriale connue a ce jour est estimée a: Algérie:
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4.000.000 ha, Maroc: 3.186.000 ha, Tunisie: 600.000 ha , Lybie: 350.000 ha et Espagne:
300.000 ha.

Figure 1.18 : Répartition territoriale de ’alfa [20].

1.5.3. Etude botanique

La plante d’Alfa comprend une partie souterraine et une autre aérienne. La partie souterraine,
appelée le Rhizome, est formée d’un réseau complexe de racines trés ramifiées de 2 mm de
diametre environ et profondes de 30 a 50 cm, qui se terminent par les jeunes pousses.La partie
aérienne est constituée de plusieurs branches portant des gaines emboitées les unes dans les
autres, surmontées de limbes longs de 30 a 120 cm. La face inférieure des limbes est
Iégerement brillante, la face supérieure porte de fortes nervures. L’une et 1’autre sont
recouvertes d’une cire isolante qui permet a la plante de résister a la sécheresse [28].

La tige est creuse et cylindrique, et réguliérement interrompue au niveau du nceud par des
enchevétrements des faisceaux.

Au méme niveau, se trouvent des bourgeons qui donneront naissance soit a un entre-nceud,
soit a une tige, ou reste sous la forme d’une réserve qui entrera en activité lorsque la souche
sera épuisée.

Les feuilles sont cylindriques, trés tenaces, longues de 50 a 60 centimétres. La fleur est
protégée par deux glumes de longueur égale. La glumelle supérieure semble partiellement
séparée en 2 parties et la glumelle inférieure est plus fine.

Généralement, les fleurs apparaissent vers la fin avril début mai et sont de couleur verte. Le
fruit est un caryopse (une sorte de grain) qui mesure 5 @ 6 mm de longueur. Sa partie

supérieure est brune et porte souvent des traces desséchées.
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Figure 1.19 : Morphologie de la plante d’ Alfa[32].
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Figure 1.20 : Représentation de la plante alfa[32].

La floraison a lieu a partir de la fin du printemps et durant tout I’été. Cette espece est
hermaphrodite (présentant les 2 sexes sur la méme fleur). La pollinisation se fait de maniére
entomogame c'est-a-dire que le pollen est véhiculé par des insectes, et la dissémination des

graines se fait par anémochorie (le mode de dispersion des graines des végétaux se faisant

gréce au vent) [28].
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1.5.4. Structure et morphologie des fibres

En général, la structure des fibres est hétérogéene. Les plus petites parties dans les fibres sont
les filaments cellulosiques ou les fibrilles, ayant des longueurs de 2 & 5 mm et des diamétres
de 5 a 10 pm. Ces fibrilles se sont liées d’une maniére dense par I’hémicellulose en formant
les fibres [30]. Leur coupe transversale a une forme irréguliére comme le montre la photo
prise avec un microscope optique (Figure 1.21). Les fibres ont un diamétre de 50 um environ
(Figure 1.22). Ensuite les fibres se sont liées par la lignine et des pectines ce qui donne les
faisceaux de fibres, c’est-a-dire les fibres techniques. Le lumen dont la fonction est le
transport de I’eau dans la plante vivante, est étroit. La coupe transversale des faisceaux de
fibres montre que la section n’est pas circulaire et que le diamétre est 200 um environ (Figure

1.23). La liaison des faisceaux de fibres donne finalement la tige (Figure 1.24).
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Figure 1.21 : Image microscope optique Figure 1.22 :Coupe MEB transversale des fibres [31].
des fibres composées de filaments

cellulosiques [30].

Figure 1.23:Coupe MEB transversale de Figure 1.24 :Coupe MEB transversale de la tige
faisceaux de fibres d’alfa [31]. d’alfa [30].
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1.5.5. Composition chimique

Tout d’abord, il est intéressant de connaitre la répartition des différents composants de 1’alfa.
O. Akchiche, A.B. Marchak et Y.G. Butko ont publié¢ en 1987 des résultats d’analyses
chimiques. Ils ont trouvé 74.5% d’hydrocarbures, parmi lesquelles la cellulose,

I’hémicellulose et les pectines, et 18.5% de lignine. Les taux des composants varient selon la

source :
Tableau 1.3 : La composition d’alfa [26].
Matiére [81 (%)  [6] (%) [71 (%) [9] (%)
Cellulose 43,81 45 45 47,63
Lignine 18,76 23 24 17,71
Cendres 4,66 2 2 5,12
Silica 1,76
Hémicellulose/Pectines 28,4 25 24 22,15
Cires 5 5
Extraction et autres 2,61 7,39
Somme (%) 100 100 100 100
1.6 Conclusion

On conclut de ce qui précéde que les fibres naturelles présentent de nombreux avantages :
faible colt, ressource renouvelable, biodégradabilité, propriétés mécaniques spécifiques
importantes (résistance et rigidité) mais certains inconvénients peuvent freiner le
développement industriel tels que, la méthode de mise en ceuvre difficilement reproductible
(non industrielle, des propriétés physiques non reproductibles, la quantité et la qualité des

fibres, la morphologie des fibres).
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Chapitre II: Réalisation et caractérisation des composites biosources

I1. Introduction

L’extraction des fibres végétales est un procédé classique. Le filage des fibres nécessite des
transformations : I’extraction et la purification de la matiére premiére ou brute en une forme
filable. Vu la diversité des matiéres brutes, le procédé d’extraction differe d’un type a I’autre.
Pour le coton, les fibres sont sous une forme plus ou moins filable. Certains traitements sont
indispensables (€limination des graines etc...). Par contre, d’autres types se récoltent sous
forme de tiges. Donc I’extraction des fibres ultimes (filables) est nécessaire. Au cours de
I’extraction, on élimine les liants comme les pectines et la lignine Les fibres obtenues sont
appelées les fibres ultimes. Selon la nature et le domaine d’utilisation des fibres, de
différentes techniques sont proposés: mecaniques, chimiques et biologique [1].

L’extraction des fibres végétales s’effectue selon différentes maniére ou procédés. Certains
sont utilisés depuis de nombreuses années, d’autres nouveaux a large production. Aux cours
des années, ces procédés se sont améliorés, on a de plus en plus recourt aux types d’extraction
moins polluants, qui n’altérent pas la biosphere.

Dans le présent chapitre, nous avons propose les différentes techniques d’extractions de fibres
naturelles pour arriver a des meilleures caractéristiques mécaniques. par la suite, nous avons
effectué notre propre protocole d'extraction des fibres d'Alfa. Pour la résine Epoxy, nous
avons procédé a la réalisation d’éprouvettes afin d'établir des essais de traction pour tirer les
principaux propriétés mécaniques. La méme opération a été faite sur des composites
biosourcés contenant de multiples cellules avec u arrangement hexagonal des fibres d'Alfa.
Au sein de chaque cellule, nous avons crée des cassures de fibres pour voir leur effet sur le

comportement global du composite.
11.1 Les différentes méthodes d’extraction

L’ Alfa est souvent utilisée sous forme de pate a papier ou bien a 1’état pure, donc, I’extraction
des fibres d’Alfa est une notion récente qui est limitée a une pratique traditionnelle:
I’extraction a ’eau de mer et une autre méthode chimique a la soude avec des faibles
concentrations pour ne pas dégrader la cellulose, mais la aussi, il s’est avéré qu’il y avait
plusieurs parametres & contréler simultanément, d’ou la difficulté de la tiche. En plus, selon
I’application finale de ces fibres extraites, les chercheurs essayent d’optimiser ces parametres
de la facon la plus adéquate, en conséquence, il existe une multitude de méthodes d’extraction

de fibres cellulosiques.
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11.1.1 Extraction mécanique
L'extraction mécanique des fibres comprend diverses étapes, développées depuis I'Antiquité,
principalement pour récupérer les fibres de chanvre et de lin. Aujourd’hui, ce traitement est
un processus complétement automatisé mais les étapes n’ont pas changé [2].
a) Le teillage

Il s’agit d’un procédé permettant de rompre 1’adhésion et séparer les fibres entre elles du
corps de la tige en ouvrant les faisceaux de fibres pour aboutir a des faisceaux plus fins.
Durant ce processus le coeur de la tige est brisé a plusieurs reprises en petits morceaux tout en
gardant les propriétés des fibres. Ils existent deux methodes principalement utilisées pour cet
effet : les rouleaux tournants et les broyeurs a marteau [3, 4]. Cette technique est plutét
utilisées pour extraire les fibres de lin ou de chanvre, les tiges sont prises par leurs extrémités
et insérées dans le tilleul ou 1’écang (instrument manuel a levier) si I’opération est manuelle.
Les tiges sont battues pour enlever le bois, et cette opération est répétée jusqu'a ce que les
fibres soient le plus souples possible .Les morceaux de bois récupérés sont appelés les «anas».
Cette méthode ancestrale a été toujours effectuée manuellement avant de laisser la place aux
machines, nous retrouvons aujourd’hui des systémes complétement automatisés qui engagent,
maintiennent et dégagent automatiquement les tiges sans aucune intervention humaine grace a
des systémes de roues cannelées a grosses dentures au début puis a plus fines denture (Figure
I1.1). Par la suite, elles passent sous la cannelure des rouleaux avec un angle proche de 90°
pour rendre le broyage plus efficace. L’opération est effectuée successivement coté pied et
coté téte. Les fibres courtes appelées aussi étoupes, moins résistantes, Et les anas sont
récupérées par aspiration et séparées. Cette technique est améliorée si les tiges au départ son
dures et séches, d’ou la nécessité d’une étape préliminaire qui consiste a chauffer les tiges
dans un four ou par un fumage. Enfin, pour donner aux fibres obtenues un meilleur aspect, les
faisceaux de fibres sont divisés et parallélisés par une opération de peignage et separées selon

leur longueur [5].
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(a) (b)
Figure I1.1.1.a a) Ecang pour teillage manuel b) cylindres cannelées pour teillage mécanique

[9]

b) Par déflexion

L’extraction des fibres se fait par action combinée de grattage et de battage, les machines
s’appellent «raspadors» (grattoir en langue espagnole), elles rapent les feuilles de la plante et
liberent les fibres. Ces machines principalement constituées par un axe rotatif entrainé par un
moteur, sur lequel des supports maintiennent des batteurs en acier ont été fixés. Les tiges
insérées en amont de la machines, sont prises entre ces batteurs et une table a ciseaux, rapées
et guidées vers le coté opposé [6]. La poudre et le bois passent a travers des cribles. La
distance qui sépare les lames est réglable en fonction du lot (Figure 11.2) [7].
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Figure.ll.1.1.b Ligne automatique d'extraction de fibres végétales et son systeme de grattage
développée par la société ATB [7]
1. Balles de paille
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c) Par laminage
Les tiges sont découpées en morceaux qui sont ensuite écrasés sous presse ou par laminage ou
encore par combinaison des 2 traitements. Ceci est effectué plusieurs fois de suite jusqu’a ce

que les fibres soient le plus possible séparées [8].

Figure Il. 1.1.c Machine de laminage manual.
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d) Par explosion a la vapeur
L’explosion a la vapeur connue également sous I’appellation anglaise « Steam explosion »
(Fig.11.1.d) parue en 1924 est un procédé thermo mécanochimique qui permet la
déstructuration de la matiere ligno-cellulosique par 1’action combinée de la chaleur issue de la
vapeur, des hydrolyses induites par la formation d’acides organiques et du cisaillement
résultant de la chute brutale de pression. Tous ces procédés d’extraction mécanique souffrent
de deux problémes majeurs. Le premier réside au niveau du risque élevé de chute de
propriétés meécaniques des fibres suite aux sollicitations mécaniques qui peuvent étre
agressives et altérer les caractéristiques intrinséques de fibre et ceci quel que soit le mode de
séparation suivi. Le deuxiéme étant le prix élevé des lignes d’extraction et leur

encombrement, ce qui n’est pas toujours rentable quand il s’agit de petites productions [14].

7 ) @)
&) ®) v 7
A @
| T /
ﬂ—*r T Q|
! \ A g 12
I N;F ”\\ ‘ @G@ (@ I\N\\N\\ ‘—'ﬁ'—‘ éclateur
o hl‘“\J ‘ s’ réacteu 2 P
@r- * ey / 0
; " [ & b
flwmm:’générateur MM\I % )
WE vapeur I/’

T
~. .‘171V
)

Figure 11.1.1.d Schéma général d’une installation de Steam explosion [9]

: pompe haute pression

: colliers chauffants

: mesure de pression et de température du générateur
: mesure de pression et de température du réacteur
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7 : soupape de sécurité du générateur
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10 : vanne de purge lente

11 : vannes de récupération des produits
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12: manomeétre éclateur

11.1.2 Extraction chimique
Plusieurs méthodes basées sur la séparation chimique de la cellulose des autres composants
non cellulosiques. Elles permettent d’éviter les inconvénients de 1’extraction mécanique, et

surtout un gain de temps et d’énergie considérables.

a) Procédé Kraft
Ce procédé alcalin visant a eliminer la lignine, les pectines et les hémicelluloses sous I’action
d’une solution d’Hydroxyde de Sodium (NaOH) et de Sulfure de Sodium (Na2S), ce dernier
est un réducteur, il protége la cellulose et évite son oxydation. La température de cuisson est
comprise entre 170° et 175°C pour une durée de 2 a 4 heures. Lors de la cuisson, le sulfure de
sodium est hydrolysé en soude, en NaHS et en H2S. Les différents composés soufrés présents
réagissent avec la lignine pour donner des thiolignines plus facilement solubles. La soude
joue aussi un role de délignification qui s’associe a celui du sulfure et de ses dérivés. La
liqueur appliqué au matériau est appelée liqueur blanche. La liqueur extraite du réacteur

contenant les composés éliminés de la paroi est appelée liqueur noire [10].

Régénération des
réactifs de cuisson et
production d'énergie

|

Cuisson Kraft
(MaOH, Na,5)

Liqueur naoire : lignine (

3 + +
Blanchiment rate .CDE H,0
cellulosique

Bois écorcé :

40 % cellulose
30 % lignine
25 % hémicelluloses

5 % extraits...

Figure 11.1.2.a Procédé Kraft actuel.
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b) Procédé au bisulfate
Le procédé au bisulfite permet de séparer la lignine des fibres de cellulose en utilisant divers
sels de l'acide sulfureux. Les sels utilisés dans le processus de réduction sont en fonction du
pH: des sulfites (SO32-) ou bisulfites (HSO3-). Il est basé sur la réaction sur la lignine de
I’hydrogénosulfite de calcium, sodium, ammonium ou magnésium contenant de I’anhydride
sulfureux libre. L’anhydride sulfureux est préparé par combustion a partir du soufre dans un
exces d’air. Le bisulfite est directement obtenu par réaction de I’anhydride sulfureux. Le pH
est situe entre 1.5 et 5 (sulfites ou bisulfites), la durée est entre 4 et 14 heures et la température

de 130° jusqu’a 160°C qui sont aussi en fonction de la base utilisée [10].

c) Procédé acide
Les composants non cellulosiques sont ¢liminés par 1’action d’un acide de préférence fort tel
que I’acide sulfurique qui transforme la lignine en acide lignosulfonique soluble, ou 1’acide
chlorhydrique qui, grace a ses ions chlorates, forme des chlorolignines solubles dans

I’hydroxyde de sodium.

d) Procédé Soude-Anthraquinone
Le procédé Soude-Anthraquinone ou Kraft-Anthraquinone utilise un catalyseur tel que les
composés quinoniques dont fait partie 1’anthraquinone. De ce fait, le temps de cuisson peut
étre réduit et le rendement en pate augmenté. Les propriétés de ces pates sont comparables a
celles des pates kraft. L’indice kappa est comparable a celui des pates kraft. L’effet de
I’anthraquinone est plus marqué sur le procédé a la soude (procédé n’utilisant que la soude

comme agent de delignification) [10].

e) Procédeé a la soude
Ce procédé n’utilise que la soude NaOH pour dissoudre les subsistances non cellulosiques
telles que la lignine, la pectine et I’hémicellulose, ainsi que les différents constituants formant
la réserve et la paroi extérieure de la tige de plante. La température, la pression, la
concentration et la durée du traitement sont a définir en fonction du lot, I’age et le type de la
plante de telle fagon a ne pas dégrader les fibres cellulosiques. 1l est conseillé de contrdler le
pH de la solution et I’ajuster autour de 7. Des réducteurs peuvent étre rajoutés pour empécher

I’oxydation de la cellulose.
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Bt~ At [

Figure I11.1.2.e Extraction par procédé a la soude

f) Procédé au sulfate neutre de sodium
Les fibres sont extraites a 1’aide d’une solution de sulfate de sodium avec de carbonate de
sodium a une température de 170° a 180°C sous pression (en autoclave). Les substances
ligneuses sont ainsi délignifiées, sulfonées et dépolymérisées et les hémicelluloses sont

dissoutes, les fibres cellulosiques sont alors libérées.

[ Fibres préiraiiés séches 1

NaOH 1%
Blanchiment 1-H,504 cc / 2h
NaC10./NaOH/CH3CO0OH [ \ 2-H:804 3% / 6h /TO0C

( Holocellulose ] [ Lignine ]

KOH 24% / 15h

1-Neutralisation avec

/ . CH,COOH 50%
Filtration

2-Centritugation NaOH 1%

[ Celiulose ] [ Hémicellulose ]

Figure 11.1.2.f Extraction par Procédé au sulfate neutre de sodium.
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I1.1.3 L’extraction biologique
a) Le rouissage a terre

Le rouissage est un procédé naturel destiné a favoriser 1’extraction des fibres, il consiste a
¢taler les tiges dans un champ aprés sa récolte, afin de bénéficier de I’action combinée du
soleil et de la pluie ce qui va favoriser le développement de microorganismes capables de
dissocier les éléments non cellulosiques de la partie fibreuse de la plante par élimination des
liaisons qui les relient ensemble. Cette opération peut durer 6 a 8 semaines en fonction de la
météo. Malgré ’efficacité de cette méthode, elle connait plusieurs handicaps qui résident
dans sa dépendance enticre des conditions météorologiques, le moindre probléme tel qu’un
exces d’humidité ou un manque peut affecter directement la qualité des fibres obtenues. En
effet si les tiges sont trop rouies, elles doivent étre brulées obligatoirement car elles
pourrissent difficilement et lentement, et favorisent ainsi I’éclosion de maladies pour la
culture suivante. Si la récolte n’est pas assez rouie, elle n’est pas transformable, et donc
invendable. Un autre paramétre difficile a contrdler et qui nécessite un bon dosage, c’est le
vent qui peut étre a la fois un ennemi et un allié lors du rouissage. Quand il souffle trop fort,
les tiges sont emportées vers 1’extrémité du champ, mais il est nécessaire au séchage, c’est
donc Dl’alternance des périodes de sec et d’humidité avec un vent léger qui favorise un bon
rouissage. Une autre difficulté de ce procédé est sa durée tres longue.

Donc le rouissage a I’air est un procédé efficace si la météo est bonne mais qui reste tres lent,

par conséquence, ¢’est un procédé aléatoire [15]

Figure 11.1.3.a. Rouissage du lin [16].
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b) Le rouissage a I’eau
Ce type de rouissage repose sur le méme principe de développement de micro-organismes
que le rouissage a 1’air, la différence est que les tiges sont plongées dans 1’eau pendant
plusieurs jours. Les bottes de 5 a 7 Kg sont soumises a I'action de bactéries anaérobies. Des
que les fibres se détachent sur toute la longueur, la plante est sortie de I’eau pour €tre séchée.
Cette technique donne des résultats moins aléatoires que la premiere mais elle présente un
handicap majeur : la pollution de 1’eau. En effet, le rouissage du lin et du chanvre trés
répandu au nord de I’Europe (France, Belgique, Pays Bas) s'effectuait traditionnellement
en riviere avant qu’il soit interdit au début du 20éme siécle pour des raisons
environnementales, & cause de la décomposition bactérienne des bottes trempées au fond
des rivieres. L’eau devenait d’une couleur rousse et des nuisances olfactives génaient les
riverains, la Lys par exemple était trés réputée. Le rouissage a l'eau est effectué ensuite en
cuve, dans de I’eau tempérée (37°C) jusqu’a ce que les fibres soient délignifiées et non

adhérentes. Cette technique est en régression continue, au profit du rouissage a terre [10].

Figure 11.3.1.b. Rouissage a I’cau de tiges de jute. [16]

c) Par action microbienne
Trois  groupes d’agents microbiens sont capables de dégrader les composants non
cellulosiques présents dans les tiges ou les feuilles des plantes : les bactéries, les protozoaires
et les champignons. Dans la premiére catégorie de bactéries, il existe trois espéces, une qui
posséde une activité dépolymérase et une autre glycosidasique capables d’hydrolyser la

chaine principale et de couper les chaines latérales en utilisant les oligosaccharides et les
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oses libérés. La deuxieme posséde uniguement une activité dépolymérase mais incapable
d’utiliser les produits d’hydrolyse des hémicelluloses. Enfin la troisiéme, qui posséde des
activités glycosidasiques mais dépourvue d’activité dépolymérase. Plusieurs espéces des
protozoaires sont capables de dépolymeériser les hémicelluloses, ainsi que pour les substances
pectiques, mais elles n’ont qu’une capacité limitée a utiliser les produits d’hydrolyse comme
source d’énergie. Concernant les champignons, ils sont capables de depolymériser les
hémicelluloses et d’utiliser les oligosaccharides et les oses libérés, et de solubiliser

partiellement la lignine. Cependant, elles ne peuvent pas dépolymériser les pectines [12].

Aprés 20)

Figure 11.4.3.c. Extraction enzymatiques (Etat des tiges apres 20 jours) [16]
11.2 Matériaux et essais de traction
11.2.1 Fibres Alfa

Au cours de la période d'avril & mai 2017, des fibres d'Alfa ont été collectées dans la région de
Djelfa (zone semi-aride du centre de I'Algérie) sous forme de touffe d'une longueur de 55 a 65
cm (Fig.Il.1.a et b). Pour sécher convenablement, les touffes ont été stockées dans une piece a
I'air ambiant. Principalement, la poussiére, les racines ou toutes autres impuretés sont
éliminées. Apreés cela, les fibres ont été traitées thermochimiquement pendant 90 minutes dans
une solution aqueuse de NaOH (15 g / L) a 130 ° C. Apres traitement, les fibres sont
immergées dans du vinaigre pendant quelques minutes pour éliminer I'effet agressif du NaOH
(neutralisation). Aprés cela, les tiges Alfa sont mécaniquement brossées avec une brosse
métallique. Pour minimiser la rupture des fibres, la brosse est déplacée dans le sens
longitudinal. On obtient des fibres longues plus fines que les tiges et moins rigides avec des
proportions importantes de cellulose. La densité moyenne des fibres Alfa a été déterminée en
utilisant un pycnométre a hélium (1,52 g / cm®) et en pesant et en mesurant les diamétres des

fibres (0,91 g / cm®). La densité apparente donnée par les diamétres de pesée et de mesure des
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fibres est inférieure a la densité réelle mesurée par Pycnometre qui considere la porosité a

I'intérieur des fibres.

Figure 11.5.a : Les étapes du Traitement thermochimique d’Alfa

Prétraitement des touffes Alfa.

A 1

Nettoyage (les impuretés sont éliminées)

¥

Coupe (lonaueur 55-65 cm))
n =
Espace de stockage (air ambiant)

¥

Extraction thermomécanique des fibres
(A0 min de NaOH 3 120 °C)

¥

Neutralisation dans le vinaigre

¥

Calandrage

1 i

Séchage et de stockage

Figure 11.6.b Procédure d’extraction des fibres Alfa.
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En utilisant une machine d'essai universelle MTS avec cellule de pesee de 0,5 kN, les
propriétés mécaniques des fibres ont été déterminées selon le processus ASTM D 3822-01.
Un cadre avec du papier a été utilisé pour conserver les fibres simples et assurer I'alignement.
Les essais de traction ont été réalisés a une vitesse constante de 1 mm / min. La figure 11.2
montre les courbes contrainte-déformation pour 15 fibres testées avec une longueur de jauge
de 35 mm. Un comportement fragile caractérisé par une variation quasi-linéaire de la
contrainte en fonction de la déformation, ou une valeur maximale correspondant a une rupture
catastrophique, est observée pour toutes les courbes. Une dispersion considérable est
observée, en raison de variations et d'irrégularités dans les caractéristiques géométriques de la
fibre Alfa, telles que le diametre et la section transversale de la fibre, et de multiples
dommages des fibres. Le module d"Young moyen est égal a 15,6+6,08 GPa, ou les valeurs
maximales pour quelques échantillons sont d'environ 25 GPa. La déformation et la résistance
a la traction moyennes sont respectivement de 2,69% (moyenne = 1,3%, écart-type = 0,86%)
et 304,5 MPa (moyenne = 158,7 MPa, écart-type = 87,8 MPa).

800 . ,

AN\

Contrainte (MPa)

0,0 0,5 1,0 1,5 2,0 2,5 3,0 3,5 4,0
Déformation (%)

Figure. 1.7 Courbes contrainte-déformation des fibres longues Alfa traitées

thermochimiquement pendant 90 min.
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11.2.2 Résine epoxy

La résine utilisée pour fabriquer les panneaux composites est commercialisée sous le nom de
Medapoxy STR par la société Granitex (située a Oued Smar, Algérie). Il est obtenu en
mélangeant de la résine époyx avec un durcisseur adéquat dans un rapport de 2: 1. La
polymérisation des échantillons a pu se produire a température ambiante pendant 10 jours.
Pour obtenir une résistance mécanique et une stabilit¢ maximales, les échantillons ont été
soumis a un traitement de post-durcissement pendant 8 h a 80 ° C. La densité de la résine,
telle que spécifiée par les fabricants, était de (1,2 + 0,004) g / cm®. A l'aide d'un rhéométre
Kinetech, nous avons mesuré la température de transition vitreuse (Tg) de la résine et la
cinétique de réticulation (Fig.11.3). Dans cet essai, I'éprouvette est soumise a un cycle
alternatif de torsion / relaxation dans un four avec un chauffage progressif jusqu'a la
température de 180 ° C. Les couples résistifs instantanés et relachés transmis par I'éprouvette
sont mesurés tout au long de I'essai a chaque échelon de température. La zone de température
de transition est caractérisée par un changement brusque de couple, et commence a environ 64
° C et se termine a 86 ° C. La Tg moyenne est calculée par les méthodes de croisement de la

tangente et est égalea Tg =71 ° C.
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Figure 11.8 Mesure de la résine Tg obtenue par la variation du couple avec la température

du rhéométre Kinetech.

Cinqg éprouvettes en époxy pur sont moulées selon la norme 1S0527-2 5(Figll4 a et b). Le
comportement mécanique de la matrice époxy est déterminé a l'aide d'essais de traction
classiques (Fig.ll.4.c), avec une machine d'essai universelle MTS avec cellule de charge de 5
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kN avec une vitesse de traverse de 1 mm / min. La déformation dans la longueur de jauge de
I'éprouvette est mesurée avec un extensometre d'une longueur de 50,00 mm. Tout d'abord, un
comportement linéaire est observé pour les petites charges. Par la suite, il devient non linéaire
jusqu'a la rupture. La dispersion observée sur les déformations et contraintes a la rupture est
lice a la présence de défauts internes plus ou moins critiques. Les propriétés élastiques ont été
mesurées sur la partie linéaire de chaque courbe contrainte / déformation par interpolation
linéaire entre 0 et 1% de déformation (Fig.I1.4). Les valeurs moyennes du module de Young,
de la contrainte et de la déformation a la rupture sont respectivement de 2,92 + 0,005 GPa,
70,8 £ 0,43 MPa et 8,09 * 1,93 (%).

(b) éprouvettes en résine époxy

Contrainte (MPa)

T T T
[0} 2 4 6 8 10 12

Déformation (%0)

(c)

Figure 11.9 Essai de traction monotone de la résine époxy.
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11.2.3 Essai de traction des eprouvettes

Pour établir les essais de traction, des moules en aluminium ont été fabriqués selon les
dimensions des éprouvettes des bancs d'essai SM1006. Par la suite, un groupe de sept fibres
avec une disposition approximativement hexagonale a été placé dans le moule (Fig.ll1.5.a).
Etant donné que les fibres Alfa sont flexibles avec une grande variation de diamétre et de
longueur, il est tres difficile de les aligner correctement. De plus, I'espacement entre les fibres
(wij) est aléatoire. Pour surmonter cette difficulté, techniquement, nous avons utilisé des
broches pour maintenir les fibres aux deux extrémités (Fig.I11.5.a). Ensuite, la résine a été
coulée dans le moule. Pour créer une fibre cassée, nous coupons avec des ciseaux, l'une des
fibres au milieu (visuellement la fibre centrale). Les broches sont retirees apres

polymérisation des échantillons.

Des tests de traction monotone sur un échantillon composite ont été réaliseés en utilisant le
méme protocole que pour les échantillons d'époxy pur. Afin de tester I'effet de la perte de
rigidité composite provoquée par la rupture des fibres disposées selon une cellule hexagonale
compacte (sept fibres), nous avons réalisé une pré-cassure progressive des fibres au niveau
des éprouvettes médianes. Les fibres supportant l'essentiel de la rigidité composite
unidirectionnelle, les fibres de pré-rupture ont été progressivement augmentées de 0 a 3 fibres
afin de quantifier leur étendue sur la loi globale de comportement composite. Visuellement, il
apparait que la fraction de fibres est assez faible dans tout le composite, mais dans un essai de
traction les contraintes sont principalement concentrées au niveau de la section centrale dans
laguelle on a une concentration de fibres importante qui est proche de 10%. En raison de
I'irrégularité des diameétres et de la disposition et de I'alignement aléatoires des fibres dans la
matrice, les résultats décrivant la loi de comportement du composite partiellement bio-sourcé
représentent une grande dispersion. Pour cette raison, chaque test a été répété presque cing

fois pour avoir une idee plus claire d'une loi de comportement plus réaliste.

Dans les quatre cas étudiés (6 fibres intactes, 1 fibre cassee, 2 fibres cassées et 3 fibres
cassees), seules les valeurs représentatives ont été présentées sur la figure 11.6 avec des
moyennes et écarts types respectifs. D'aprées cette figure, il est clair que lorsque toutes les
fibres sont intactes, la contrainte axiale sera uniformément répartie jusqu'au 1% de
déformation. Par conséquent, le comportement est presque quasi-linéaire avec une résistance
maximale a la traction a 32,6 MPa (moyenne = 18,79 MPa, SD = 9,42 MPa).
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Lorsqu'une fibre est cassée, un réarrangement micromécanique des contraintes de fibre
résultant du partage de charge des fibres est généré a proximité de la zone de fracture. Dans
cette zone, la concentration de contrainte est transféree a travers la matrice vers les fibres
intactes. Ce phénomeéne engendre une modification de la loi de comportement qui devient de
plus en plus non linéaire avec l'augmentation du nombre de fibres cassees. Cette loi de
comportement, proche de celle de la résine pure, montre une réduction significative de la
résistance a la traction pour 3 fibres cassées (23,4 MPa, Moyenne = 13,61 MPa, SD = 6,51
MPa).
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Figure 11.10 Moulage des éprouvettes de traction, a) moulage, b) Dimensions du

démoulage, c) Scénario de succession de fibres cassées
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Figure 11.11 Essai de traction sur éprouvettes avec groupe de sept fibres intactes et

partiellement cassées.

La figure. 11.12 montre I'évolution de la déformation pour les cing échantillons testés en temps
rapide (1 mm / min) et d'autres en temps lent (10 fois plus long). La figure 11.12.a représente
une évolution de la déformation pendant 60 secondes. Il est clair qu'initialement toutes les
courbes caractérisent une déformation linéaire élastique interprétée par un fluage primaire.
Par la suite, il est ajouté une déformation différée, interprétée par la partie non linéaire
clairement visible a la fin du test. Cette déformation signifiait I'apparition d'un fluage
secondaire. Pour mieux visualiser les trois étapes de fluage, nous avons mis en place des
essais de traction sur cing éprouvettes pour un temps d'essai relativement lent (10 fois plus
lent). A partir de la Fig.11.12.b, on peut distinguer trois stades de fluage, définis par I'évolution
de la vitesse de la déformation. Au début d'un fluage primaire, caractérisé par un
ralentissement de la vitesse de déformation (t<60s). Par la suite, un fluage secondaire
relativement long (60s<t<450s), caractérisé par une vitesse de déformation lente (presque
constante) qui correspond également a la vitesse minimale de déformation de fluage. C'est

I'étape la plus importante car elle s'établit rapidement et s'étend sur une période relativement
longue.
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Figure.11.12. Evolution de la déformation des éprouvettes testées avec deux fibres cassees

en fonction de la vitesse de déformation
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I1. 3 Conclusion

Les propriétés des fibres varient toujours selon le procédé d’extraction employé. Il est a noter
qu’a travers notre recherche, il nous été permis de conclure qu’avant toute utilisation de la fibre,
il est nécessairement obligatoire de procéder a une extraction.

A ce stade de cette recherche, on a observé que lorsque toutes les fibres sont intactes, la
contrainte axiale sera uniformément répartie jusqu'au 1% de déformation. Nous avons également
constate que Lorsqu'une fibre est cassée dans un échantillon, un réarrangement micromécanique
des contraintes de fibre résultant du partage de charge des fibres est généré a proximité de la
zone de fracture. Dans cette zone, la concentration de contrainte est transférée a travers la
matrice vers les fibres intactes et que notre matériau a en fait un comportement viscoélastique

qui mérite d'étre rigoureusement étudié dans les sections suivantes.
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Chapitre 111 : Analyse photoélastique du fluage d'un bio composites a fibres cassées

I11.1 Introduction

La photoélasticité est une méthode expérimentale qui permis de  visualiser
les contraintes existant a l'intérieur d'un solide grace a sa photoélasticité [1]. C'est une
méthode principalement optique se basant sur la biréfringence acquise par les matériaux
soumis & des contraintes. On l'utilise souvent dans les cas ou les méthodes mathématiques et
informatiques deviennent trop lourdes a mettre en ceuvre [2]. L'analyse photoélastique est
largement utilisée pour les problemes dans lesquels des informations de contrainte ou de
déformation sont requises pour des régions étendues de la structure. 1l fournit des preuves
quantitatives de les zones et les pics de contraintes a la surface et a l'intérieur de la structure -
et souvent tout aussi important, il discerne les zones de faible niveau de contrainte ou le
matériau structurel est utilisé de maniere inefficace [3].

Ce chapitre est destiné a introduire les concepts de base — a mettre I'accent sur les éléments
fondamentaux de la méthode photoélastique. Les détails concernant les caractéristiques de
matériaux photoélastiques spécifiques - leur formulation, propriétés optiques et mécaniques,
techniques d'usinage, etc. - et les détails impliqués dans I'utilisation d'instruments auxiliaires
spécialisés et les accessoires ne sont pas inclus. Bien que de telles informations soient d'une
importance vitale pour I'étudiant en photoélasticité, elles deviennent rapidement obsolétes et
sont mieux diffusées par les articles techniques actuels. et la documentation actuelle des
fabricants [4]. Par la suite, on a étudié les performances d'interface dans le modéle composite
a fibres Alfa sous chargement de traction au moyen de la technique de la photoélasticité. Les
champs de contrainte ont étés affichés et analysés par polariscope. Finalement, on a calculé
les contraintes de cisaillement interfaciales a différentes charges a l'aide d'un fond noir

polariscope circulaire.

I11.2 Disposition du polariscope

Pour les essais statiques, la photoélasticité est une technique expérimentale non destructive
tres efficace pour I'analyse les contraintes surfacique dans des structures de géométrie et de
conditions limites complexes ou pres de singularités (fissure, entaille, défaut ou extrémité
libre). Le probleme est de mesurer la déformation dans un matériau élastique et transparent
sous charge statique. L'observation des franges est interprétée par une double réfraction de la
lumiere polarisée par une substance transparente. La photoélasticité est également étendue
aux applications dynamiques (fluage, choc, vibration) par une adaptation des appareils de

mesure. Pour enregistrer le champ de contraintes dynamiques, il est essentiel dassurer une
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synchronisation adéquate entre I'évolution de la déformation au cours du test et I'évolution de

I'ordre des franges [5]

L'originalité du travail proposé est de suivre I'évolution de I'ordre des franges lors des essais
de fluage d'un composite Alfa/époxy unidirectionnel avec des fibres disposees en de multiples
cellules hexagonales dont certaines sont cassées. Techniquement, le probléme est trés délicat,
car il s'agit d'insérer un banc de test de fluage (Figure.lll.1.a) entre les deux polariseurs d'un
banc de test de photoélasticité (Figure.lll.1.b). L'ensemble doit étre équipé d'une cameéra
numérique pour filmer les séquences tout au long du test et d'un comparateur numerique pour
mesurer le déplacement. Pour atteindre cet objectif, nous avons realisé le banc d'essai de
fluage selon les moyens disponibles au laboratoire car les bancs d'essai disponibles ne
correspondent pas géométriquement aux dimensions du polariscope.Les échantillons sont
attachés aux deux bords. Par une poutre mobile avec un trou tous les 10 mm, les poids sont
fixés par un crochet au bord de la poutre pour donner une charge constante. Le fluage
(déplacement) est mesuré a l'aide d'un comparateur numérique placé en haut du faisceau.
Gréace a cette installation, nous avons pu effectuer des tests de fluage a long terme (mois ou

annees) avec tres peu d'effort.
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Figure.ll11.1 Dispositif optique pour un test de fluage, a) Schéma du dispositif optique en
transmission polariscope circulaire FL-200, b) le plan du champ de photo-élasticite.
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Une autre difficulté s'ajoute au probleme. Cette difficulté est liee au caractere anisotrope des
composites et de l'interface fibre / matrice qui représentent, mécaniquement et optiquement,
un réel obstacle. De plus, la sensibilité photoélastique est particuliérement contraignante dans
la mesure ou des données sur les ordres de franges sont nécessaires sur un grand nombre de
points entourant la zone de fibre cassée. Selon la photoélasticité, I'équation mathématique

d'une frange isochromatique est donnée:

7 =0 (1.2)

ou N, t et f; sont respectivement, l'ordre des franges, I'épaisseur des éprouvettes et la
constante de franges de contrainte de la résine. Pour une résine pure f, = 20,24 MPa/frange /
mm [7, 8].

Pour prédire la contrainte de cisaillement interfaciale le long de la direction des fibres, txy

peut étre calculée pour un angle isoclinique (8) par:

Ty =Tnax SIN(20) (1.2)

I11.3. Resultats de fluage

Le comportement au fluage uniaxial a long terme des échantillons avec sept fibres intactes et
partiellement cassées pour une charge constante oo = 8MPa est représenté par la figure. 111. 9.
Ce modele est constitué par un composite unidirectionnel avec une cellule hexagonalede sept
fibres partiellement cassées. Nous pouvons clairement voir que la déformation d'un composite
unidirectionnel avec toutes les fibres intactes est trés faible. Aprés 30 heures, il ne dépasse pas
2,65%. Avec l'augmentation du nombre de fibres cassées, cette contrainte devient de plus en
plus importante. Pour 3 fibres cassées, elle atteint prés de 10%. Dans ce cas, un fluage
tertiaire est rapidement atteint. Certains échantillons se cassent méme avant 24 heures. On
peut donc dire que les fibres ont un effet significatif sur le comportement au fluage des

échantillons.
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Figure.l11.2 Comportement au fluage a long terme des échantillons avec sept fibres intactes et

partiellement cassées pour une charge constante c0 = 8MPa.

Pour observer seulement le comportement de fluage primaire et secondaire, le nombre de
fibres est augmenté dans la cellule (10 fibres) et le niveau de charge a été réduit (3MPa
<00<6,0MPa). La réponse au fluage d'un échantillon unidirectionnel avec une cellule de 10
fibres dont une cassée est représentée sur la figure 111.3. Cette réponse est donnée pour trois
niveaux différents de charge appliquée pendant 100 jours. Comme nous n'avons qu'un seul
banc d'essai de fluage, les tests nous ont pris beaucoup de temps pour obtenir ces résultats.
Pour toutes les courbes, la réponse au fluage est non linéaire pour les temps courts. Apres
cela, des valeurs asymptotiques sont observées, sauf pour la charge élevée (6 MPa) ou le
comportement non linéaire est assez prolongé. De plus, la réponse au fluage devient plus
grande avec l'augmentation de cette charge. Afin de caractériser le comportement rhéologique
des échantillons étudies, les résultats de fluage ont éte ajustés au modele de Burgers modifié a
cing eléments( Eq.I11.3). Ce modele est composé d'éléments Maxwell et Kelvin connectés en
série. Pour obtenir une meilleure représentation des données, dans le modéle Burgers, deux
éléments Kelvin ont été inclus. Par conséquent, le modele Burgers modifié a été décrit comme
suit:
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Figure.111.3 Comportement au fluage a long terme des éprouvettes avec 10 fibres dont une

cassée pour différentes charges

Sur la figure 111.4, nous avons comparé la réponse au fluage d'un échantillon unidirectionnel
avec une cellule de 10 fibres dont une et deux fibres cassées sous la méme charge (6 MPa). Il
est évident que l'augmentation du nombre de fibres cassées pour une méme cellule active le
processus d'endommagement lors du test de fluage. Par conséquent, la déformation devient

plus importante et la rupture de la cellule est observée pendant un temps relativement court.
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Déformation (%)

Analyse photoélastique du fluage d'un bio composites a fibres cassées
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Fig.111.4 Comportement au fluage a long terme des éprouvettes avec 10 fibres dont une et

deux fibres cassées pour une charge constante c0 = 6MPa.

La fonction de conformité au fluage est obtenue par J(t) =¢(t)/c0, ou &(t) est la déformation

normale et o0 est la contrainte normale constante appliquée. Les paramétres d'ajustement sont

affichés dans le tableau I11.1. Pour estimer la différence entre les données expérimentales et la

courbe d'ajustement, il vaut mieux donner l'erreur relative, qui est définie comme.

Tableau 111.1 Parameétres ajustés par fluage des grappes a dix fibres

Parametres EO(MPa) | EL(MPa) | E2(MPa) no nl n2 R-
Square

c0=3.0 MPa 198.93 1.163 3.126 0.0037 | 2.904 1.025 0.9993

Une fibre cassée

c0=4.5 MPa 10.069 1.738 1.923 0.0179 | 6.916 | 2.61E-4 | 0.9961

Une fibre cassée

c0=6.0 MPa 44.378 1.022 3.259 0.0383 | 0.004 | 18.231 | 0.9972

1 fibre cassée

c0=6.0 MPa 0.9591 5.7224 5.7224 | 0.0220 | 12.617 | 12.604 | 0.9641

2 fibres cassées
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I11.4 Observations photoelastiques

En raison de la nature complexe du composite renforce de fibres Alfa, la réponse en fonction
du temps est considérablement plus compliquéee. L'instant auquel les fractures des fibres se
sont produites et leurs emplacements doivent étre pris en compte pour calculer les contraintes
des fibres a n'importe quelle position et a tout moment. Pour cela, il est nécessaire de
développer des modeéles micromécaniques complexes afin d'étudier la concentration des
contraintes a proximité des micro fissures en fonction de la dépendance temporelle a I'aide du
partage de charge. Mais pour surmonter cette difficulté, la photoélasticité est plus appropriée
pour observer I'évolution de la résistance interfaciale maximale au cisaillement et la
répartition des contraintes lors du test de fluage. En observant les contours de l'ordre des
franges, il est également possible d'analyser in-situ du décollement a I'interface fibre-matrice
des échantillons comprenant des fibres cassées. Afin d'observer les diagrammes de contour et
les franges dans les éprouvettes et de quantifier la distribution précise de la contrainte de
cisaillement pendant I'essai de fluage, les fig.I11.5 et 6 sont tracées. Les deux Figures montrent
les contours de franges dans des échantillons avec 10 fibres disposées dans une cellule
hexagonale comprenant deux fibres cassees. Les images ont été capturées par un appareil
photo numérique. Les motifs de franges obtenus sont utilisés pour compter les ordres de
franges N dans toute la surface de I'éprouvette et spécialement prés du fond de fissure, car
nous avons deux zones d'évolution de I'ordre des franges. La premiere zone est située a la
section réduite (pres des épaules) mais la seconde est située au centre de I'échantillon (prés

des fibres cassees).

NG

;p,:!

N
b
-

a) 1 Heure b) 1 jour C) 7 jours d) 100 jours
Figure.l11.5 Contours de franges isochromatiques pendant la réponse en fonction du temps
pour une charge appliquée oo = 5 MPa.
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Au niveau de la section reduite (Figure.ll1.5), I'ordre des franges N augmente avec le temps,
indiquant une augmentation de la concentration de contraintes dans cette région. Lors des
tests, nous avons enregistré l'ordre des franges en fonction du temps. Le tableau 111.2 montre
la contrainte de cisaillement 1 correspondante de chaque ordre de frange N pendant le test de
fluage. Malgré l'ordre élevé des franges et la réduction significative de la section, nous
n‘avons pas de rupture dans cette région, car la présence des fibres longues intactes améliore
la résistance au cisaillement de I'échantillon. A l'instant t = 100 jours (Figure.ll1.5.d), une
concentration de contraintes avec un léger rétrécissement de la coupe est clairement observée
sans rupture au milieu de I'échantillon; exactement pres de la fibre cassée.

Tableau I111.2 Contrainte de cisaillement T de chaque ordre de franges N pendant 1’essai de

fluage.

1 Heure 1 jour 7 jours 100 jours
11=2.59MPa  1;=259MPa  1,=2.59MPa  1;=2.59MPa
17,=5.19MPa  1,=5.19MPa  1,=5.19MPa  1,=5.19MPa
13=7.78MPa  13=7.78MPa  13=7.78MPa
14=10.39MPa  1,=10.39MPa

15=12.97MPa

Par une augmentation de la charge appliquée, I'essai de fluage en traction est suivi jusqu'a la
rupture totale de I'échantillon. Sur la figure 6, nous avons tracé les franges isochromatiques
pour différentes charges appliquées a t = 100 jours. Il est clair qu'un autre ordre de franges se
développe vers I'extrémité des fibres cassées. L'ordre des franges le plus élevé apparait a la fin
de la rupture de fibre et s'étend le long de l'interface avec la fibre. En augmentant la charge
appliquée a 8,65 MPa, les contraintes de cisaillement interfaciales présentent de multiples
phénomenes au niveau de la zone fissurée. On observe un ordre de franges élevé le long de la
fibre loin de la rupture de fibre. De méme que les diametres des fibres Alfa sont aléatoires,
I'espacement entre les fibres n'est pas identique, de multiples fissures apparaissent dans cette
région. Ces multiples fissures peuvent étre classées en fissures matricielles transversales et
becs de fibres. De plus, plusieurs fractures de fibres se situent a des niveaux différents,
caractérises par un ordre eleve de franges. Le fait que la valeur de la contrainte de cisaillement
aux extrémités des fibres cassées differe de celle de la résine indique qu'un détachement s'est

produit a ces endroits.
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Fiberbreak

a) c,=7.0 MPa b) 6,=8.65 MPa

Figure.l11.6 Modéles de franges isochromatiques pour différentes charges appliquéesa T =

100 jours.

111.5 CONCLUSION

Les résultats montrent que les contraintes interfaciales atteignent un maximum en un point
proche de I'extrémité de I'enrobé fibre et également a un emplacement proche de la section
médiane. Le décollement fibre/matrice était également identifiés aux zones ou les contraintes
ont atteint un minimum. Sur la base des résultats actuels, la photoélasticité s'est avérée étre un
outil utile pour surveiller l'interface interfaciale des contraintes de cisaillement dans un
systeme fibre/matrice Epoxy et comprendre le transfert des contraintes de la matrice a la fibre

développée lors du chargement en traction.
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Chapitre IV : Modélisation d'un bio composite renforcé par les fibres d’Alfa

1V.1 Introduction

La modélisation numérique des structures servira a reproduire, par le calcul, le fonctionnement
d’un systéeme préalablement décrit par un ensemble de modéle de nombreux secteurs de la
recherche et de I’industrie. Elle s’appuie sur des méthodes mathématiques et informatiques
spécifiques. Les codes de calcul sont la traduction, a travers des algorithmes numériques, des
formulations mathématiques et des modeéles physiques étudiés. Pour la modélisation de ces
structures, on dispose d'un certain nombre de codes tridimensionnels industriels conviviaux, parmi
les logiciels industriels disponibles sur le marché, on peut citer ABAQUS, ADINA, ANSYS,
ASTER, MSC/NASTRAN, SYSTUS, DYNA3D, LS-DYNA, et bien d’autres [1].La simulation
par ANSYS comprend trois caractéristiques principales: type ou nature physique, type
d'analyse étudier et type du solveur.

Dans le logiciel ANSYS, différents modéles de fluage sont disponibles, bien que ces modeéles
de fluage, par défaut, offrent une commodité significative a l'utilisateur. Dans certains cas
pratiques, les comportements de fluage des matériaux sont généralement de forme tres
complexe pour sadapter aux données experimentales [2]. Le comportement
d'endommagement par fluage des métaux par rapport a la sensibilité differente du processus
d'endommagement dd a la traction et a la compression incorporé dans le code d'éléments finis
ANSYS est présenté par Altenbach et al [3]. Les résultats sont vérifiés par comparaison avec
les résultats des poutres et plaques rectangulaires en flexion basées sur la méthode de Ritz. Ils
ont remarque une sensibilité des résultats a long terme en fonction de la taille dumaillage et
du type d'élements. En considérant les parametres de fluage et d'endommagement avec le
code ANSYS/Multiphysics, Willschutz et al. [4] ont effectué une modélisation combinée de
la thermo-hydraulique et de la mécanique structurelle d’un comportement de la cuve en acier
RPV par des calculs numériques avanceés. lls ont constaté que le modéle est assez sensible aux
variations de la température lors de la déformation en fluage. Les premiéres estimations de
rupture ont montré que l'un des paramétres mécaniques les plus importants du matériau a
étudier a l'avenir est la déformation de rupture en fluage.

La déformation de fluage et le développement des dommages de fluage dans des matériaux
initialement isotropes ont été mis en ceuvre dans l'analyse par éléments finis ABAQUS en
tenant compte de la traction (compression) du matériau asymétrie et symétrie (Alexander
Zolochevsky et al. [5]). Qiang Yu et al. [6] ont fourni une présentation systématique et
compléte des ponts sous un chargement de fluage. Une nouvelle formulation de modéle de

fluage dépendant de la déformation par accumulation de dommages des matériaux dans les
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deux régimes de fluage (secondaire et primaire) a été proposée par Hosseini et al. [7]. Ce
modele présente une série d'essais sur des échantillons de type CT chargé a 550 C°. Cette
analyse a montré un bon accord avec les observations expérimentales qui n'était pas réalisable
en considérant les équations classiques du modele de fluage a régime unique. En utilisant une
analogie du probléme viscoplastique, Aleksandar S. et al. [8] ont présenté un modéle
numerique du processus de fluage en régime permanent. Ce modele présente un probléme réel
d'u tube cylindrique avec une fissure longitudinale sollicité a une pression interne & haute
température. L’objectif principal de cette étude réside dans I’estimation de sa durée de vie
résiduelle. Un nouveau modeéle multi-échelle combiné de déformation et de rupture de fluage
a été proposé par Eric M et al. [9]. Les résultats de la simulation numérique ont montré que la
redistribution de la charge a un effet remarquable, ce qui tend a augmenter la durée de vie des
structures. De plus, le modele peut conduire a des prévisions de defaillance plus précises et
plus fiables des structures critiques a l'avenir. lvanco et al. [10] ont présenté une analyse
tridimensionnelle par élement fini du fluage des brins de forme spirale. Cette analyse traite les
effets de cisaillement et de torsion sur 1’élément de poutre isotrope linéaire et

géométriquement non linéaire.

Dans le présent chapitre, le logiciel dynamique explicite ANSYS Workbench a usage général
a été utilisé dans notre étude pour modeliser des éprouvettes en résines de type époxyde
renforcées par des fibres d’Alfa. Ces derniéres sont sollicitées a une charge constante de
traction afin de voir son comportement en fluage. Donc, le présent modele, se base sur les
données expérimentales de déformation et de contrainte obtenues a partir des d'essais de
fluage réalisés sur des spécimensa base des fibres d’Alfa (cellule de 10 fibres) et une résine de
type époxyde. La réponse au fluage et le mécanisme de défaillance ont été simulés, en

introduisant le critere de défaillance Tsai-Wu sous le logiciel dynamique explicite ANSYS.

1V.2 Modéle numérique

Notre choix s’est porté sur le logiciel de calcul par éléments finis Workbench, car il permis de
traiter I'effet de I’endommagement des fibres d’Alfa et le comportement en fluage des
composites. A cette fin, on a en premier lieu considéré un modeéle avec un composite
biosourcé avec dix fibres d'Alfa dont deux cassées puis 4 fibres cassées. Les fibres cassées
sont modélisées par une discontinuité centrale des fibres. Une charge de traction constante (oo
= 5 MPa) est appliquée a deux extrémités de I'éprouvette. Les dimensions ainsi que les

conditions aux limites sont données a la figure I1V.1
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Pour test de fluage relativement long (100 jours), on a choisis un pas un pas de calcul d'une
heure (01). Un critére Tsai-Wu a été utilisé pour suivre I'évolution de I'endommagement ainsi
que la concentration des contraintes au niveau de la section réduite (prés des épaules) et au
centre de I'échantillon (prés des fibres cassées) comme présenté la figure 1V.1.

Figure IV. 1 : Modéle tridimensionnel d’une éprouvette en composite Alfa/Epoxy.

IV.3 Maillage et condition aux limites

Un maillage 3D tétraédrique a 4 nceuds a été sélectionné pour la matrice (résine). Un
maillage plus fin a été imposé (taille d'éléement de 1 mm). Le modéle FE, composé d'environ
18744 éléments, a été calculé sur un ordinateur multiprocesseur. Avec ce maillage, la
répartition des contraintes de cisaillement et de Von Mises dans I'état de fluage prennent
approximativement les mémes allures mais les grandeurs se différent. Le calcul et l'affichage

des résultats durant un pas 1h a été appliquée automatiquement.

L’éprouvette est simplement appuyée sur les 4 cotés en utilisant des appuis avec les
déplacements nuls dans les directions Uy =0 et Ux=0, et Uz = 0 a travers I’épaisseur comme
représente la figure 1V.2. La charge uni-axiale en traction est identiqguement appliquée sur les
cotés supérieures et inférieures de 1’éprouvette. Les dimensions et les propriétés mécaniques

de I’éprouvette sont représentées respectivement sur le tableau 1V.1et IV.2.
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Tableau 1V.1. Caractéristiques géométriques de I’éprouvette en composite.

Hy (mm)

Haz (mm) w 1(mm)

W2 (mm)

e (mm)

Df (mm)

Dtr (mm)

90

40 25

25

0.167

7.3

Tableau 1V.2. Propriétés mécaniques de la résine époxyde et les fibres d’Alfa

Matériaux E: (GPa) V12, V13
Résine Epoxy 2.92 0.25
Fibres d'Alfa 15.6 0.33

] Force: 1359
B Force 2: 350N
Déplacement

@ Déplacement 2

E Déplacement 3

Figure 1V.2 : Maillage et conditions aux limites de 1’éprouvette.

1V.4 Effet de variation le nombres de fibres cassées

Les calculs de fluage par traction ont étés effectués pour des éprouvettes 10 fibres dont deux

puis quatre fibres casées ( Figures IV. et 1V.3). Par la suite, ’évolution de la contrainte de

70




Chapitre IV : Modélisation d'un bio composite renforcé par les fibres d’Alfa

cisaillement et la contrainte de Von Mises en fonction du temps sous un chargement constant

de traction uni axial de oo =5 MPa a été donnée aux figures 1V.4 et IV.5.

a) Eprouvette avec deux (02) fibre cassées.

b) Eprouvette avec quatre (04) fibre cassées.

Figure 1V. 3 : Modele tridimensionnel d’une éprouvette avec a) deux et b) 4 fibres cassées.
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06686
{ 4.7112e6
2,3556e6
0 Min

| 47112e6
2,35566
0 Min

a) Contrainte de cisaillement pour 2 fibres cassées.

| 733436

{ 4389626
2,4448e6
0 Min

33456
4,8896e6
2,4448e6

b) Contrainte de cisaillement pour 4 fibres cassées.
Distribution de la contrainte de cisaillement pour 2 et 4 fibres cassées.

Figure IV.4 :
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| 1,2489¢7
8,326e6
4,163¢6
0 Min

Ll 43266
416366
0 Min

a) Contrainte équivalente de VVon Mises pour 2 fibres cassées.

- 1,2978e7

. ..1,‘ Be7

{ 8,6518¢6 1 8,6519e6
4,3250¢6 4,3259¢6
0 Min

b) Contrainte équivalente de Von Mises pour 4 fibres cassées.

Figure 1V.5 : Distribution de la contrainte équivalente de Von Mises pour 2et 4 fibres
cassées.

Pour la figure IV.4, on remarque un allongement de I’éprouvette au niveau de la section
effective ce qui

produit une réduction de cette derniére dans le sens de chargement. On
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constate aussi que la contrainte de cisaillement au fluage pour deux fibres cassées atteint
environ T =21.2MPa. Cette contrainte est localisée dans la section médiane au nouveau de la
zone des fibres cassées. Le méme phénomeéne a été produit pour 4 fibres cassees dans
I’éprouvette avec une 1égere différence dans la valeur de contrainte de cisaillement de 22MPa.
La méme constatation a été remarqué pour la contrainte équivalemment de Von Mise pour les
deux configurations testés (figure 1V.5), dont cette contrainte atteint une valeur maximale
dans la méme zone d’environ 37.4 MPa pour le premier cas et de 38.9 MPa. Donc, on peut
dire qu’une nette proportionnalité est observée entre les contraintes et le nombres de fibres

cassées constituant 1’éprouvette.

IV.5 Effet De La Variation Du Temps Sur La Déformation Au Fluage

La figure 1V.6 illustre une comparaison en terme de contrainte de cisaillement maximale en
fonction du temps pour une charge appliquée oo = 5,0 MPa pour une éprouvette deux fibres
cassées. Dans un premier temps, une concentration de contraintes est localisée au niveau de la
section réduite. Par la suite, cette concentration de contrainte sera plus grande au centre de
I'échantillon (pres des fibres cassées). Une similitude remarquable entre les motifs de franges
isochromatiques comparativement aux essais expérimentaux présenté au chapitre Ill. (Voir la
figure I11. 5) et les isoclines représenté numeriquement (Figure 1V.6) est clairement visible.

Afin de quantifier cette similitude, nous avons représenté les résultats numériques dans le
tableau 1V.3 afin de les comparer avec les résultats expérimentaux déja donnés dans le tableau

2 du chapitre 11I.

Tableau IVV.3 Comparaison entre les résultats expérimentaux et numériques la contrainte de
cisaillement t de chaque ordre de franges N pendant les essais de fluage.

Temps 1 heure 1 jour 7 jours 100 jours
11=2.59MPa | 1:=2.59MPa | 1:=2.59MPa | t;=2.59MPa
Experimental | ,=5.19MPa | 1,=5.19MPa | 12=5.19MPa | t2=5.19MPa
13=7.78MPa | 13=7.78MPa | t3=7.78MPa

14=10.39MPa | 14=10.39MPa

15=12.97MPa

11=2.82MPa | 11=2.82MPa | 1:1=2.89MPa | 1:=2.89MPa

Numérique | 7,=5.65MPa | 1,=5.65MPa | 1,=5.65MPa | 1,=5.65MPa
13=7.58MPa | 13=7.58MPa | 13=7.58MPa

14=9.49MPa | 14=9.49MPa

15=11.31MPa

Il est clair que la différence maximale ne dépasse pas 12,8%. Pour différents niveaux de

contraintes appliquées, un bon accord a été obtenu entre les résultats expérimentaux
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(figure 111.5) et numériques (figure 1V.6). Pour les contraintes appliquées élevées, les
dommages sont localisés de maniére intensive au niveau des fibres cassées. Enfin, la rupture

totale est observée a oo = 8,65 MPa pour T = 100 jours.

a) 1 heure b) 1 jour )7 jours d) 100 jours

Figure 1V.6 Isoclines de la contrainte de cisaillement maximale pendant la réponse en

fonction du temps pour la charge appliquée oo =5 MPa.

IV.6 Effet De Variation De La Charge

Le but de cette partie est de mettre en évidence I’influence de I’intensité de la charge sur le
comportement en fluage de I’éprouvette en composite avec deux fibres cassées. Cinq valeurs

de la charges ont étés proposées de 1MPa. a 10 MPa.

La figure V.7 montre la distribution de la contrainte de cisaillement en fonction de la charge
appliquée. Pour mieux visualiser I’effet de ce paramétre sur le comportement mécanique de
cette éprouvette on a présenté la figure IV.8 qui illustre 1’évolution de la contrainte de
cisaillement en fonction de la charge appliquée. Il est notable que la répartition de la
contrainte de cisaillement demeure la méme, sauf que la valeur maximale se change en

fonction de la charge appliquée.
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,33:
1,8669
1,4002
1 093346
0,46673
0 Min

P=1 MPa P=2.5 MPa

P=5 MPa P=7.5 MPa P=10 MPa

Figure 1V.7 Distribution de la contrainte de cisaillement en fonction de la charge appliquée.

Afin de quantifier cette augmentation de la contrainte de cisaillement, nous avons tracé la
figure 1V.8 qui illustre la contrainte de cisaillement maximale en fonction de la charge
appliquée. Il est nettement visible que ’augmentation de la charge augmente provoque une
augmentation de la contrainte de cisaillement. Comme par exemple pour une charge de 1
MPa. la contrainte de cisaillement est de 3.37 MPa, cette contrainte a été augmentée jusqu'a la
valeur maximale d’environ 42.55 MPa. Ceci exprime que le comportement en fluage de

I’éprouvette est sensible a la variation de la charge appliquée.
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Contrainte de cisaillement {[MPa]

Charge [MPa]

Figure 1V.8 Evolution de la contrainte de cisaillement en fonction de la charge.

41241
3,2003
| 2,4745

0,82482
0 Min

P=1 MPa P=2.5 MPa

d 41327
30664
0Min

P=5 MPa P=7.5 MPa P=10 MPa
Figure 1V.9 Distribution de la contrainte équivalente en fonction de la charge appliquée.
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Contrainte équivalement de Von Mises [MPa]

Charge [MPa]

Figure 1V.10 Evolution de la contrainte équivalente en fonction de la charge.

Les mémes constatations observées sont faites pour la contrainte équivalente illustrée sur la
figure 1V.9 et les valeurs maximales tracées a la figure 1V.10., Cette contrainte est toujours

proportionnelle au chargement appliqué.

1.7 Effet De Variation du diameétre De La Fibre

Pour avoir une idée sur I’influence de la variation du diameétre des fibres d’Alfa renforcée
I’éprouvette en résine €poxy sur le comportement viscoélastique, on a varié¢ le diametre des
fibres de 0. 168 mm jusqu’a 0.188 mm avec un pas de 0.01 mm comme le montre la
figure 1V.11. Pour mieux comprendre I’effet du diamétre sur 1’évolution de contrainte de
cisaillement et la contrainte équivalente de Von Mises on a présenté la figure 1VV.12. De cette
figure, on a remarqué que I’augmentation le diamétre de la fibre réduit considérablement les

deux contraintes.
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0.168 mm

0.178 mm

0.198 mm

Figure 1V.11 Eprouvette avec différentes diamétre de fibre d’Alfa.

T T T T T T T T T T T T T 2,1x107
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= —m— Contrainte équivalent de VVon Mises
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w
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S ° - 2,0x107 @
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3 - E
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S 3,5x107 . ®
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S 3,5x107 =
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O  3,4x107 1
1,9x107

T T T T T T T T T T T T T T
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Diamétre de la fibre [mm]

Figure 1V.12 Evolution de la contrainte de cisaillement et la contrainte équivalente en
fonction du diametre.
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1.8 Effet de variation de la distance entre de Fibre

Par la présente section, on a pensé de voir l'effet de I’écartement (f) entre fibres constituant
I’éprouvette sur la concentration des contraintes. Mais a cause de faible épaisseur de
I’éprouvette, on a choisi seulement deux écartements = 0.5mm et f=1.32 mm (Figure 1V.13).
La distribution de la contrainte de cisaillement ainsi que la contrainte équivalente en fonction
de I’écartement entre fibres sont montrées a la figure IV.14. De cette figure, on remarque
qu’une une légere variation des contraintes en fonction de 1’écartement entre fibres qui est

presque négligeable.

Figure 1V.13 Ecartement entre les fibres d’éprouvette Alfa/Epoxy avec deux fibres cassées.

f= 0.5 mm f=1.32 mm.

a) Contrainte de cisaillement.
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f= 0.5 mm f=1.32 mm
b) Contrainte équivalente.

Figure 1V.14 Distribution de la contrainte de cisaillement et la contrainte équivalente en
fonction de I’écartement entres fibres.

IvV.9 CONCLUSION

Les résultats du modele numérique proposé dans ce chapitre mettent en évidence plusieurs
points importants concernant le comportement au fluage et le comportement mécanique qui se
résument en:

» Une nette proportionnalité entre la contrainte de cisaillement, la contrainte équivalente
et le nombres de fibres cassées constituant I’éprouvette.

» La comparaison entre les résultats numériques et expérimentaux montre une bonne
concordance qualitative et quantitative. Par le critére de rupture Tsai-Wu, le modéle
numérique permis de suivre I'évolution des dommages jusqu'au bec total des
spécimens.

» La contrainte de cisaillement et la contrainte équivalent sont nettement proportionnelle
avec la charge appliquée.

» L’augmentation le diamétre de la fibre réduit considérablement les deux contraintes ce
qui augmente la durée de vie de ces structures.

» Une légere variation dans les contraintes en fonction de 1’écartement entre fibres.
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Conclusion Géneérale

Le présent travail apporte une réelle contribution dans le domaine du comportement au fluage et
de la de la résistance des composites biosourcés par la méthode de la photoélasticité, car elle
fusionne entre l'expérimental et la simulation numérique. Il est a noter que le fluage des
composites biosourcés est un phénomeéne tres complexe qui dépend de nombreux parametres,
comme le comportement au fluage de la matrice, l'interface fibre-matrice et la géométrie et la
disposition des fibres naturelles. Nous avons également noté les mécanismes complexes tels que
le transfert de charge de la matrice aux fibres qui augmentent la densité des fissures autour des
fibres lors de la réponse au fluage. De cette enquéte, les conclusions suivantes peuvent étre

tirées:

v" A l'aide du pycnométre, la densité réelle des fibres est mesurée avec précision, car la
porosité a l'intérieur des fibres est prise en compte. Cette densité est plus importante par
rapport a la densité apparente donnée par le pesage et la mesure des diameétres des
fibres. Cette technique nous a permis de définir les conditions de conformité du
traitement des échantillons.

v' Les essais de traction sur les fibres Alfa révelent un comportement quasi-linéaire jusqu'a
la rupture. Mais, un comportement non linéaire pour la résine époxy, qui nous donne
une idée de la nature viscoélastique du composite biosourcé.

v’ Les essais de traction monotones sur composite unidirectionnel biosourcé avec une
variation de la durée du test (variation du rapport déplacement / vitesse) révelent que
l'augmentation de la vitesse de déformation active le palier du fluage tertiaire.

v" Pour des charges élevées, la contrainte et la déformation changent assez rapidement. Le
phénomene de fluage est clairement présent apres seulement quelques minutes jusqu'au
stade tertiaire. En revanche, pour de faibles charges, le comportement au fluage met
plusieurs jours a apparaitre clairement.

v" La réponse au fluage est accélérée avec la densité des fibres de fissure. Pour 3 fibres
cassées, un fluage tertiaire est rapidement atteint. Certains échantillons se cassent méme
avant 24 heures. On peut donc dire que la fraction volumique des fibres a un effet

significatif sur le comportement au fluage des échantillons.
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v Le modéle de Burgers modifié avec cing éléments, expose un tres bon ajustement des
courbes de fluage expérimentales avec une tres petite erreur relative. La fonction de
compliance au fluage est déduite des courbes de déformation.

v/ Malgré la nature complexe du composite biosourcé, la technique de mesure
photoélastique nous a permis de reproduire facilement les diagrammes de contour et les
franges dans les éprouvettes et de quantifier la distribution précise de la contrainte de
cisaillement lors du test de fluage. Cette technique de mesure révele les deux zones
d'évolution de I'ordre des franges. La premiere zone a la section réduite mais la seconde
pres des fibres cassees. La fissure finale se produit dans la deuxiéme zone.

v La comparaison entre les résultats numériques et expérimentaux montre une bonne
concordance qualitative et quantitative. Par le critere de rupture Tsai-Wu, le modele

numérique permet de suivre I'évolution des dommages jusqu'au bec total des spécimens.
v' Une nette proportionnalité entre la contrainte de cisaillement, la contrainte

équivalente et le nombre de fibres cassées constituant 1’éprouvette.

v/ La comparaison entre les résultats numériques et expérimentaux montre une
bonne concordance qualitative et quantitative. Par le critere de rupture Tsai-Wu, le
modele numérique permis de suivre I'évolution des dommages jusqu'au bec total
des spécimens.

v' La contrainte de cisaillement et la contrainte équivalent sont nettement
proportionnelle avec la charge appliquée.

v' L’augmentation le diamétre de la fibre réduit considérablement les deux
contraintes ce qui augmente la durée de vie de ces structures.

v" Une légeére variation dans les contraintes en fonction de I’écartement entre fibres.

Pour futures recommandations, nous comptons élargir cette étude a la fatigue des composites
biosourcés. Nous comptons aussi introduire I'effet thermique pour accélérer le fluage. Il est
aussi envisageable de faire un calcul probabiliste pour estimer la résistance des composites
biosourcés sous chargement de fluage. Une simulation numérique est aussi prévue pour

calibrer nos modéles.
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