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Abstract

In the context of increasing environmental awareness and the search for sustainable materials,
natural fibers have emerged as attractive alternatives to synthetic reinforcements in polymer
composites. Their low density, good specific mechanical properties, biodegradability, and

renewable origin make them promising candidates for eco-friendly composite materials.

However, their industrial use still faces limitations due to their hydrophilic nature, structural
variability, and incompatibility with hydrophobic polymer matrices. Overcoming these challenges

requires a thorough investigation of their structural, physical, and mechanical behavior.

This research focuses on the experimental and numerical study of a specific plant fiber type: SM
N. Fiber. This fiber is extracted using a controlled method, and characterized using a variety of
techniques including FTIR, XRD, TGA, SEM, density and diameter measurement, and tensile
testing. These analyses provide an in-depth understanding of its composition and mechanical

performance.

To complement the experimental work, a finite element model of the tensile test is developed in
ANSYS Workbench. This simulation aims to validate the experimental results, investigate the

stress distribution during loading, and identify critical parameters influencing fiber failure.

The main objective of this thesis is to promote the use of SM N.F fiber as a bio-based reinforcement
for composite materials by combining rigorous experimental approaches with advanced numerical
modeling. This work contributes to the development of sustainable and high-performance

materials in a rapidly evolving scientific and industrial landscape.



Résumée

Compte tenu de I'intérét croissant pour les matériaux durables et la protection de I'environnement,
les fibres naturelles offrent une alternative prometteuse aux renforts synthétiques dans les
composites. Elles sont appréciées pour leur faible densité, leurs bonnes propriétés mécaniques,
leur biodégradabilité et leur caractere renouvelable. Cependant, leur usage industriel est freiné par
leur nature hydrophile, leur variabilité structurelle et leur incompatibilit¢ avec les matrices
polymeres hydrophobes. Pour dépasser ces obstacles, une étude approfondie de leur comportement

structurel, physique et mécanique est indispensable.

Cette recherche se concentre sur 1'étude de la fibre végétale SM N.F. Nous l'avons caractérisée en
profondeur grace a diverses techniques comme la spectroscopie FTIR, la diffraction des rayons X
(XRD), l'analyse thermogravimétrique (TGA), la microscopie électronique a balayage (SEM),
ainsi que des mesures de densité, de diametre et des essais de traction. Ces analyses nous ont

permis de comprendre sa composition et ses performances.

En complément de ces expériences, nous avons développé un modele par éléments finis pour
simuler l'essai de traction de la fibre SM N.T a l'aide du logiciel ANSYS Workbench. Cette
simulation permet de valider nos résultats expérimentaux, d'analyser la répartition des contraintes

lors de la mise en charge et d'identifier les facteurs clés qui meénent a la rupture de la fibre.

L'objectif principal de cette these est de promouvoir l'utilisation de la fibre SM N.T comme renfort
biosourcé pour les matériaux composites. En combinant des méthodes expérimentales rigoureuses
et une modélisation numérique avancée, ce travail contribue au développement de matériaux

durables et performants dans un contexte scientifique et industriel en constante évolution.
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Introduction

1. Introduction

Dans un contexte de transition vers une économie plus durable, 1’intérét pour les matériaux éco-
composites s’est considérablement accru ces derniéres années. L’exploitation de ressources
renouvelables, telles que les fibres végétales, s’inscrit dans une volonté de réduire la dépendance
aux matériaux synthétiques et de limiter I’impact environnemental des produits industriels.
Utilisées depuis I’ Antiquité dans diverses applications artisanales, les fibres naturelles suscitent
aujourd’hui un renouveau scientifique et technologique en tant que renforts potentiels dans les

matériaux composites a matrice polymere.

Les fibres végétales offrent plusieurs avantages majeurs : faible densité, bonnes propriétés
mécaniques spécifiques, biodégradabilité, disponibilité abondante, et faible cotit. Toutefois, leur
intégration dans les matériaux composites souléve de nombreux défis, liés a leur variabilité
naturelle, leur sensibilit¢ a I’humidité, et leur faible compatibilité avec les matrices polymeres
hydrophobes. Ces limites imposent une compréhension approfondie de leur structure, de leur
comportement mécanique, ainsi qu’une optimisation des procédés d’extraction, de traitement de

surface et de modélisation.

Le présent travail de recherche s’inscrit dans cette problématique, en se concentrant sur I’étude
expérimentale et numérique d’une fibre végétale peu exploitée a ce jour : la fibre SM N.F. Cette
fibre, extraite selon un protocole spécifique, est soumise a une caractérisation multi-échelle
incluant des analyses chimiques (FTIR, DRX, ATG), morphologiques (MEB), physiques (densit¢,
diameétre), et mécaniques (essai de traction). Ces investigations permettent d’établir un profil

détaillé de ses propriétés intrinséques.

En complément de 1’approche expérimentale, une modélisation numérique de 1’essai de traction
est développée sous ANSYS Workbench, a I'aide de la méthode des éléments finis. Cette
simulation vise a mieux comprendre le comportement mécanique de la fibre SM N.T en traction,
a évaluer la fiabilit¢ des mesures expérimentales, et a explorer les conditions aux limites
influengant la rupture. Une attention particulieére est portée a la géométrie réelle de la fibre, a la

qualité du maillage, ainsi qu’aux parametres mécaniques issus des essais.

L’objectif principal de cette thése est de valoriser la fibre SM N.F. en tant qu’élément de

renforcement pour des matériaux composites biosourcés, en combinant des approches
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expérimentales rigoureuses et une modélisation numérique avancée. Ce travail ambitionne ainsi
de contribuer a ’essor des matériaux composites durables, performants et compétitifs, dans un

cadre scientifique et industriel en pleine évolution.
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2. Matériaux composites a base de fibre végétales

2.1. Définition :

Les matériaux composites sont des matériaux solides, hétérogeénes et anisotropes, formés par
I’association d’au moins deux matériaux de natures différentes non miscibles aux propriétés
complémentaires [1]. On les désigne généralement comme des structures composées de renforts
(ou charges) intégrés dans une résine (matrice). Cette matrice assure 1’orientation des charges,
maintient la cohésion de I’ensemble et permet de transmettre aux renforts les forces appliquées au
composite {Seyni, 2008 #148;Bhuse, 2017 #217}. En les combinant, on crée un matériau aux
performances supérieures, car il bénéficie des propriétés de chacun des matériaux qui le

constituent.

2.2. Présentation des composites

En général, ils se composent d’une phase continue appelée matrice (organique, métallique ou
céramique) et de renforts dispersés. Le schéma général d’un matériau composite est donné sur la
Figure 2.1. Leur développement a permis la création de nombreux matériaux innovants adaptés a
diverses applications. Ces matériaux, souvent faciles a produire et économiques, se distinguent par
leur légereté, leur résistance a la fatigue et leur excellente tenue face aux produits chimiques,
surpassant ainsi les matériaux traditionnels [3]. On distingue généralement deux grandes
catégories de composites : ceux a grande diffusion et ceux a hautes performances.

Les composites a grande diffusion sont les plus courants, congus pour des usages soumis a des
contraintes mécaniques modérées. Ils se caractérisent par un colit de production faible et des
procédés de fabrication simples. En revanche, les composites hautes performances répondent a des
exigences spécifiques, notamment dans des secteurs comme 1’aéronautique ou 1’aérospatial [4].

Des additifs peuvent €tre incorporés pour conférer au matériau certaines propriétés spécifiques [5].

Renfores

Alarrice
Composite 3 particules Composite & fibres Compozite lamine

Figure 2.1.Schéma général des matériaux composites.
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2.2.1. Renforts

Dans un matériau composite, les renforts, généralement rigides et fragiles, forment I’ossature du
matériau et lui conferent 1’essentiel de ses propriétés mécaniques. Ces éléments se présentent
principalement sous forme de fibres, longues ou courtes, ou de particules. Les fibres peuvent étre

intégrées individuellement dans le matériau ou trissées pour former des structures textiles.

Parmi les renforts les plus courants, les fibres de verre dominent le marché avec environ 95 % de
part de marché [6]. Peu coliteuses et dotées d’une composition variable, elles sont largement
utilisées dans les composites a grande diffusion. En revanche, les fibres de carbone et d’aramide,
bien que plus onéreuses, offrent des performances mécaniques exceptionnelles, ce qui les rend

adaptées a des applications spécifiques telles que 1’aéronautique ou les gilets pare-balles.

Récemment, de nombreuses recherches explorent 1’'usage de renforts végétaux, comme les fibres
de lin ou de chanvre, pour augmenter la part de matériaux renouvelables dans les composites [7].
Cependant, leur adoption industrielle reste limitée en raison de leur faible résistance mécanique,
de leur grande variabilité et de leur dégradation rapide, comparativement aux fibres traditionnelles

comme le verre ou le carbone [6].

Par ailleurs, des particules additives peuvent étre incorporées dans les composites pour renforcer
le matériau ou lui conférer des propriétés spécifiques, telles que la résistance aux UV, aux oxydants
ou la capacité barriere. Parmi ces additifs, le noir de carbone et la silice sont particuliérement

utilisés a grande échelle.

2.2.2. Matrice polymeére

La matrice agit comme un liant entre les renforts, assurant la cohésion globale du matériau. Elle
joue un role clé en transmettant les contraintes extérieures aux renforts tout en les protégeant des
agressions chimiques. Ainsi, les propriétés complémentaires des deux constituants permettent de
compenser leurs faiblesses respectives. La majorité¢ des polymeres utilisés de nos jours sont
synthétiques, avec 80 % des matrices organiques issues de la pétrochimie [§8]. Ils sont largement

utilisés dans divers secteurs industriels.

Dans les composites a matrices organiques (polymériques), les résines polymeres, qu'elles soient
thermodurcissables ou thermoplastiques, comptent parmi les matériaux les plus couramment

employés.
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2.2.2.1. Résines thermodurcissables

Les résines thermodurcissables (thermo durs) se présentent initialement sous forme liquide, avec
une viscosité variable. Leur polymérisation débute lorsqu’un durcisseur est ajouté, entrainant une
gélification suivie de la solidification du matériau. Sur le plan structural, les thermos durs se
distinguent par la formation d’un réseau tridimensionnel rigide, résultant de nombreux points de
réticulation (liaisons covalentes) entre les chaines de polymeres.

Ces matrices sont largement utilisées dans des domaines ou les thermoplastiques ne sont pas
adaptés. Par exemple, les matrices phénoliques, réputées pour leur résistance au feu, ou les
polyesters insaturés renforcés de fibres de verre sont couramment employés dans des applications
structurales [9]. Cependant, leur principal inconvénient réside dans leur non-recyclabilité, due a
leur taux ¢élevé de réticulation, ce qui limite leur réutilisation a la fin de leur cycle de vie [10]. Les
matrices les plus habituellement employées sont le polyester insaturé, Vinylester et 1'époxyde. On
leur reconnait une trés bonne résistance aux produits chimiques (matériaux non réactifs),
¢lectrique, ainsi que mécanique, et a la chaleur. Le Tableau 2.1. représente quelques propriétés de

certains thermodurcissables.

Tableau 2.1. Caractéristiques des thermodurcissables les plus courants [11]

Résine Densité E (GPa) or (MPa) Tmax (°C)
Uréthane 1.1 0.7-7 30 100
Vinylester 1.2-1.34 3.5-5 70-85 100-150
Polyester insaturé 1.2 4 80 70-120
Epoxyde 1.2 4.5 130 50-250
Urée formaldéhyde 1.2-1.5 6-10 40-80 140
Polymide 1.2 4-19 70 280-320

E : module d’Young ; or : contrainte a la rupture ; Tmax : température maximale d’utilisation.
2.2.3. Thermoplastiques

Les thermoplastiques se présentent initialement sous forme de granules et sont généralement
transformés a 1’aide de procédés basés sur le chauffage et le refroidissement. Sur le plan structural,
ils sont composés de longues chaines moléculaires, linéaires ou ramifiées, maintenues ensemble

par des interactions faibles, ce qui assure la structure et la forme du polymere [12].
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Ces matériaux sont généralement mal adaptés aux applications a haute température. Lorsqu’ils
atteignent leur température de transition vitreuse (Tg), propre a chaque type de thermoplastique,
ils passent d’un état rigide a un comportement caoutchoutier, avant de se ramollir complétement.
A ce stade, ils perdent leur tenue mécanique, mais ce comportement leur confére I’avantage d’étre
recyclables, ce qui en fait des matériaux plus écoresponsables que les thermodurcissables [13].

Cependant, de nombreux thermoplastiques issus de ressources pétrolieres, bien qu’utilisé€s
massivement au quotidien, ne sont ni biodégradables ni largement recyclés, principalement en
raison de contraintes économiques. Parmi les exemples courants, on trouve les polyéthylénes (PE),

le polychlorure de vinyle (PVC), le polystyréne (PS) et le polypropyléne (PP) [14].

Ces dernicres années, la sensibilisation accrue aux enjeux environnementaux a orienté plusieurs
projets de recherche vers la production de nouvelles matrices a partir de matériaux renouvelables
et biodégradables [15]. Parmi ces matériaux, le poly(acide lactique) (PLA) a attiré une attention

particuliére en raison de sa disponibilité sur le marché et de son cott réduit [16].

De maniere générale, les thermoplastiques se distinguent par leur bonne résistance aux impacts
[17]. Ils peuvent étre classés en deux catégories principales : semi-cristallins et amorphes [18]. Les
thermoplastiques amorphes se caractérisent par une structure moléculaire désordonnée, sans
organisation définie. Ils possédent une seule transition thermique majeure, la transition vitreuse
(Tg), correspondant a la dissolution des liaisons faibles entre les chaines moléculaires, entrainant

le ramollissement du matériau [19].

En revanche, les thermoplastiques semi-cristallins présentent une structure mixte, alternant entre
une phase amorphe désordonnée et une phase cristalline ou les molécules sont organisées de
manicre réguliere. Cette double nature leur confére deux transitions thermiques distinctes : la
transition vitreuse (Tg), associée a la phase amorphe, et la température de fusion (Tf), qui marque

la disparition de la phase cristalline.[20]

La compréhension de ces températures de transition est essentielle, car elles influencent
directement le comportement du matériau a une température donnée. Elles déterminent également
les conditions de chauffage nécessaires pour ramollir ou fondre le polymere avant sa mise en

forme.

Le Tableau 2.2. Présente les principales propriétés physico-mécaniques des thermoplastiques les

plus couramment utilisés.
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Tableau 2.2 : Caractéristiques des thermoplastiques.

Résine Densité p Tg (°C) TE(*C) E (Gpa) @, (MPa)
(g/em’) -

Palvpropyléne PP 092 3 165 12 30
Polvéthylene haute de 0,93-0,96 113 130 1,06-1.00 22-31
denzité PEHD
Poly (chlomre de 1,39 73-103 160-220 29 32
vinyle) PVC
polystyréne PS 105 90-100 - 32 53
polyvamide 1.02-1.12 37-80 176-293 2 7
Poly (ethyléne- 125 70 255-265 34 40-60
téréphtalate) PET
Poly (zcide lactique) 1.1-13 30-60 130 34 3560
PLA
Poly (phényléne- 192 8893 283 4 63
sulfide)
Poly (gther-éther- 1.27-131 143-137 334 4 o0
cétone)
Poly (éther-imide) 1.27-13 213 - 35 103

(E : module d’¢lasticité a la traction ; o; : contrainte de rupture a la traction) [17].

PP : polypropyléne a 1’état semi cristallin, PLA : acide poly lactique HDPE : polyéthyléne a haute densité,
PVC : polychlorure de vinyle amorphe, PS : polystyréne a I’état amorphe PET : polyéthylene téréphtalate
semi cristallin, ABS : acrylonitrile butadiéne styréne a 1’état amorphe Tg : température de transition

vitreuse, Tf : température de fusion.
2.2.4. Structure en couches et disposition des fibres

Dans certains composites, notamment ceux a base de fibres, les fibres peuvent étre disposées en
couches (ou plis) selon différentes orientations. Cela permet d’optimiser la résistance dans
plusieurs directions. La disposition des fibres peut étre :
o Unidirectionnelle : Les fibres sont alignées dans une seule direction, ce qui confére une
grande résistance dans cette direction spécifique.
o Bidirectionnelle : Les fibres sont orientées dans deux directions, souvent perpendiculaires,
pour offrir une résistance multidirectionnelle.
e Multidirectionnelle : Les fibres sont disposées dans plusieurs directions pour une
résistance répartie dans tout le matériau.

Les matériaux composites sont tres utilisés dans 1’aérospatiale, I’automobile, le génie civil, et les

équipements sportifs pour leurs propriétés de 1égereté, de résistance mécanique, et de durabilité.
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2.3. Fibres végétales

Depuis I'Antiquité, 'homme a congu des matériaux composites en combinant des mati¢res de
différentes natures pour obtenir des matériaux dotés de propriétés spécifiques, exemple des ancien
Egyptien qui ont utilis¢ les fibres végétales comme la paille de riz séchée et 1’argile pour fagonnée
des briques d’adobe [21]; les fibres naturelles servent aussi a la fabrication des textiles. Les
matériaux naturels ont souvent servi de modeles, comme I'os, rigide mais 1éger, composé de fibres
de collagéne intégrées dans une matrice minérale d'apatite, ou le bois, souple mais résistant,
constitué d'un réseau de microfibrilles de cellulose cimentée dans une matrice d'hémicellulose et

de lignine [22].

Les composites renforcés par des fibres, apparus dans les années 1940, n'ont cessé de se développer
grace a leurs excellentes propriétés mécaniques, souvent associées a une faible densité. Leur bon
rapport colt/performance leur a permis de s’imposer dans de nombreux secteurs, comme
I’aérospatiale, I’automobile, la construction maritime, le ferroviaire, le batiment, I’ameublement

et la décoration [23].

Cependant, bien que prometteurs, ces matériaux composites présentent certaines contraintes,
notamment en matiére d’environnement, de sécurité et d’hygie¢ne. La valorisation des composites
classiques, constitués de fibres de verre, d’aramide ou de carbone, pose un défi majeur en fin de

vie. Pour pallier ces problémes, 1’utilisation de fibres naturelles a été envisagée.

Issues de ressources renouvelables, les fibres naturelles sont biodégradables et moins irritantes
pour la peau et les voies respiratoires des utilisateurs. Elles ont é¢galement une densité plus faible
que les fibres minérales [24, 25]. Le faible cott et les bonnes propriétés mécaniques des fibres
végétales, telles que leur résistance et leur rigidité, sont des atouts majeurs. En revanche, leur forte
capacité d'absorption de l'eau et leur faible résistance aux hautes températures constituent des

limites a surmonter [26] .

En répondant aux nouvelles exigences en matiere de protection de I’environnement, les chercheurs
concentrent leurs efforts sur le renforcement des matériaux composites a 1’aide de fibres végétales.
L’objectif idéal serait de créer un matériau biodégradable ou recyclable apres son utilisation.

Le faible cotit et les excellentes propriétés mécaniques spécifiques (résistance et rigidité) des fibres
végétales représentent des atouts majeurs pour leur utilisation dans les matériaux composites.

Cependant, leur forte capacité a absorber 1’eau ainsi que leur faible résistance aux hautes
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températures constituent des limitations importantes qui doivent étre surmontées pour €tendre leur
champ d’application [27].

Dans ce chapitre, nous présentons les fibres naturelles végétales. Nous aborderons la structure et
la morphologie des fibres lignocellulosiques, ainsi que la composition chimique des fibres

végétales en général.
2.3.1. Structure des fibres végétales

Définition :
Les fibres végétales sont des structures biologiques fibreuses constituées principalement de
cellulose, d’hémicellulose, pectine et de lignine, avec une proportion relativement faible de
substances non azotées extractibles, de protéines, de lipides et de mati¢res minérales. La
composition de ces ¢léments varie fortement selon I’espéce de plante, son age, et les parties de la
plante concernées [24].
Classification :
Les fibres végétales sont classées selon plusieurs critéres : I’organe de la plante d’ou elles
proviennent, la teneur en composants principaux comme la cellulose, I’hémicellulose et la
lignine, ainsi que la longueur des fibres.

Selon I’organe de la plante
Les fibres proviennent de différentes parties de la plante, comme illustré dans la Figure 2.2.

» Fibres libériennes : issues de la partie supérieure de la tige (lin, chanvre, jute,
kénaf, ramie, etc.)

Fibres des feuilles : fibres de sisal, de bananier, palme de palmier, etc.

Fibres des poils séminaux des graines : coton, kapok

Fibres de I’enveloppe des fruits : fibres de coco

YV V V V

Fibres des tiges ou des troncs : paille de blé, de riz, d’orge.
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Fibres végétales

Graine Feuilles Fruit Tige Tige dure
Libériennes
Coton Sisal o Lin Bambou
Kapok Palme Chanvre Riz
Abaca . Alfa
Ramie

Figure 2.2 : Classifications des fibres végétales selon les organes d’une plante.

Suivant la longueur des fibres

Les fibres végétales se distinguent également par leur longueur et peuvent étre divisées en
deux grandes catégories. Les fibres longues, appelées fibres libériennes, proviennent des tiges et
de I’écorce de plantes annuelles. Ces fibres sont souples, mais deviennent plus dures et rigides
lorsqu’elles sont issues des feuilles ou des troncs d’arbres en raison de leur forte teneur en lignine.

Il existe aussi des fibres courtes, dites étoupes.

Suivant la structure et morphologie des fibres.

Les fibres végétales sont formées de cellules de base, ou cellules individuelles. La majorité des
fibres naturelles sont multicellulaires, composées en réalité de faisceaux de fibres individuelles.
En revanche, le coton et le kapok sont constitués chacun d’une seule cellule de base suffisamment

longue pour étre considérée comme une fibre unicellulaire[28].

Ces cellules sont composées des microfibrilles cristallines de cellulose bien ordonnées, reliées par
des couches désordonnées, dites amorphes de lignine et d’hémicellulose Figure 2.3. Cet
assemblage de couches forme les parois cellulaires multicouches. La structure de la majorité des

plantes cellulosiques posseéde 80% de régions cristallines.

10



Matériaux composites a base de fibres végetales

mlg rMicrofibnille

E== Région cristalline

@ Région amorphe

Figure 2.3 : Morphologie d’une microfibrille cellulosique [29]

Au niveau cellulaire, les fibres lignocellulosiques sont entourées par la lamelle moyenne, qui
assure la cohésion entre les cellules et confere la rigidité aux fibres. Ensuite, on distingue la paroi

primaire, trés fine, et la paroi secondaire, beaucoup plus dense et résistante.

La paroi cellulaire secondaire est composée de trois sous-couches (S1, S2, et S3), qui contiennent
une proportion importante de cellulose[30]. La couche médiane S2 est la plus épaisse et joue un
role clé dans les propriétés mécaniques des fibres, notamment la résistance a la traction, car elle
est constituée de microfibrilles de cellulose alignée en hélice selon un angle appelé angle micro
fibrillaire (MFA) Figure 2.4 (a). Cet angle, ainsi que le taux de cellulose, sont des facteurs cruciaux
pour déterminer les propriétés mécaniques des fibres [31]. Enfin, le lumen est une cavité centrale

qui permet la circulation de la seéve. La Figure 2.4 (b) illustre la structure des fibres végétales.

. (b)
\ ¥ 0: Angle microfibrillaire

N
I
I
\ J
Hemicellulose | 1/ ("
t Les fibrilles cellulosiques T )
, Cellulose « ;}x

Figure 2.4 : (a) Schéma de principe de la structure d'une fibre végétale [32] (b) Schéma de la
structure hiérarchique d'une paroi cellulaire du bois.[33]

11
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2.3.2. Composition chimique des fibres

Les propriétés physiques, mécaniques et thermiques des fibres végétales dépendent principalement
de leur, composition chimique, structure, taille et du pourcentage de cellulose qu'elles contiennent
et de I'angle formé par les microfibrilles.

La cellulose constitue le principal composant des fibres naturelles, qui contiennent ¢galement de
I'hémicellulose, de la lignine, de la pectine, des protéines et d’autres substances inorganiques. [34].
Figure 2.5. Ces composants jouent un role essentiel dans la structure et les propriétés des fibres.
Cette composition chimique varie en fonction de I’origine de la fibre, des conditions de croissance
et climatiques, de 1’age de la plante, de la provenance de la fibre dans la plante, ainsi que de la

méthode d’extraction utilisée [35].

Microfibrille /A NEE el Fectine
@ 20 nm :

Lignine

Macrofibrilles

Figure 2.5: Structure schématique d'une fibre végétale [36]
2.3.2.1. Cellulose

La cellulose est un polymére linéaire du glucose[37]. Dans sa forme la plus simple, la cellulose est
un polymere linéaire de glucides composé d’unités de glucose li¢es par B-1,4 [38]. Cependant,
I’unité de répétition de base de la cellulose est le cellobiose dimére, qui comprend deux unités de
glucose liées par le lien B-1,4 ainsi que des liaisons hydrogene intermoléculaires. Une structure
typique de la cellulose est représentée par Figure 6. La cellulose peut prendre de nombreuses
formes, phénomeéne qui est a la base de nombreux examens approfondis de cet important polymere
naturel[39, 40]. La cellulose, composée de milliers d'unités de glucose, forme des structures
cristallines stabilisées par des liaisons hydrogéne intramoléculaires, créant un polymere

hydrophobe et doté d'une grande résistance a la traction. La cellulose se présente dans les parois

12
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cellulaires des plantes sous forme de microfibrilles (p. ex., diametre 2 a 20 nm et longueur 100 a
40 000 nm) qui fournissent un cadre linéaire et structurellement solide[41]. Plusieurs mode¢les ont
été proposés pour I’enrobage des microfibrilles dans la fibre cellulosique[42]. En plus des zones
de cellulose plus ordonnées ou cristallines, il existe d’autres zones moins ordonnées ou non
cristallines (zones amorphes)[43]. Les zones cristallines conférent a la cellulose sa grande
résistance mécanique, tandis que les zones amorphes permettent son gonflement lorsqu’elle est
exposée a des solvants. Ces différences peuvent avoir une influence énorme sur les caractéristiques

et les fonctionnalités.

La structure cristalline de la cellulose joue un roéle crucial dans les propriétés mécaniques des

fibres. Le Tableau 2.3. présente la composition chimique de quelques fibres végétale.

Tableau 2.3: Composition chimique de quelques fibres végétales [44-49]

. Cellulose L Hémicellulose PN o
Fibres (%) Lignine %) (%) Pectine (%) | Cendre (%)
Bambou 46-58 20-22 16-20 08-10 -
Kénaf 37-49 15-21 18-24 -- 02-04
Jute 41-48 21-24 18-22 0,8
Lin 71 2,2 18,6-20,6 2,3 -
Kénaf 31-57 15-19 21,5-23 - 02-05
Jute 45-71,5 12-26 13,6-21 0,2 02-05
Chanvre 57-77 3,7-13 14-22.4 0,9 0,8
Ramie 68,6-91 0,6-0,7 5-16,7 1,9 -
Coco 36-43 41-45 0,15-0,25 0,15-0,25 2,7-10,2
Banane 60-65 05-10 06-08 - 4,7
Alfa 45 24 24 5 2
I OH ] OH
OH o OH aH
HO o HO o
HO K HO o d HO =0
OH OH
OH OH n
o e Unité cellobiose Extrémité
réductrice réductrice

Figure 2.6 : Structure chimique de la cellulose.
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2.3.2.2. Hémicellulose

L’hémicellulose est un ensemble de polymeéres polysaccharidiques composés de pentoses et
d’hexoses, ayant un degré de polymérisation plus faible que celui de la cellulose [50], interagit
avec la cellulose et la lignine par des liaisons hydrogéne, contribuant ainsi a renforcer la paroi

cellulaire tout en assurant la flexibilité et la souplesse de la plante.

Les cing sucres principaux présents dans I’hémicellulose du bois sont le glucose, le mannose, la
xylose, le galactose et I’arabinose. La composition chimique d’hémicellulose varie non seulement
entre les différentes parties de la plante, comme des racines aux branches, mais aussi entre les
arbres eux-mémes. Ces polymeéres ont une structure tridimensionnelle, amorphe, et offrent une
faible résistance mécanique. Solubles dans I’eau, I’hémicellulose peuvent étre extraites de la paroi
cellulaire a I’aide de solutions alcalines. Leur degré de polymérisation se situe entre 200 et 300
(DP), et leur structure varie selon 1’espece végétale. L’hémicellulose jouent un réle clé dans le
renforcement de la paroi cellulaire par leurs interactions avec la cellulose et la lignine. Figure 7

illustre les composants d’hémicellulose.

oHeH W OH
H_o OHo
H HO
HO OH HO oH
H OH H
H H H H
Olucose Galactose Mannose

HD OH

Xylose

Aralnnose Acide glucuromque

Figure 2.7: Principaux constituants d’hémicellulose
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2.3.2.3. Lignine

La lignine est un polymeére hydrocarboné complexe, caractérisé par une structure tridimensionnelle
aléatoire. Elle accord aux fibres végétales rigidité et résistance mécanique[51]. Elle se forme
pendant la constitution de la paroi secondaire des cellules et se dépose autour des composants
polysaccharidiques et protéiques de la paroi, agissant comme une gaine protectrice[52]. Grace a
cette gaine, les fibres deviennent plus hydrophiles et résistent mieux aux pathogeénes et aux
attaques parasitaires, formant ainsi une barriére de protection biologique [52]. Sa structure est

complexe et reste encore partiellement inconnue.

La lignine est un polymére biosynthétisé avec une structure aromatique, formé par la
polymérisation de trois monomeéres principaux : l'alcool p-coumarique, 'alcool coniférylique et
l'alcool sinapylique. Les composants de base de la lignine sont illustrés par la Figure 2.8. Ces
monolignols s'assemblent par différents types de liaisons chimiques pour créer un composé

amorphe et hydrophobe. Sa composition chimique varie selon les especes végétales.

CHyOH CH,OH CH;0H
A ~ -
= = =
| |
M“*r"’f# Rx‘ﬁt‘.u. T”/f HyCO F‘fj H":_kn
OH OH OoH
Alcool coniférylique Alcool p-coumatigue Alcool sinapyligue

Figure 2.8 : Structure chimique des alcools précurseur des lignines [24]

Par rapport a la cellulose, la lignine présente des propriétés mécaniques faibles [53] . Ainsi, pour
obtenir des fibres végétales avec de meilleures performances mécaniques, il est souvent nécessaire
d'éliminer la lignine. Cette extraction permet de maximiser la proportion de cellulose, qui est le
principal contributeur aux propriétés mécaniques telles que la rigidité et la résistance des fibres.
La lignine aide les plantes a résister naturellement a certaines infestations de parasites et n'est pas

particuliérement vulnérable a la détérioration biologique [54].
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2.3.2.4. Pectine

Les pectines sont des hétéropolysaccharides que 1’on trouve principalement dans les parois
cellulaires primaires des fibres végétales, a 1'exception du bois. Leur structure dépend de 1’espece
végétale, et les proportions des différents types de pectines varient en fonction de leur
emplacement au sein des parois cellulaires. Les pectines sont les composés les plus hydrophiles
des fibres végétales, en grande partie en raison de la présence de groupes acides carboxyliques,
qui leur conférent cette forte aftinité pour I'eau. Figure 9 illustre un exemple typique de la structure
d'une pectine. Ces polysaccharides jouent un réle important dans la cohésion des cellules et
contribuent a la flexibilité et a I'hydratation des parois cellulaires, ce qui influence directement les

propriétés des fibres végétales.

Figure 2.9 : Structure typique de la molécule de pectine

La teneur en pectines varie considérablement en fonction des ¢léments lignocellulosiques. Chez
les végétaux supérieurs et dans les tissus lignifiés, les pectines sont présentes en faible proportion,
généralement autour de 1 %. En revanche, dans la biomasse des 1égumes, des fruits et de certaines

algues, les substances pectiques peuvent représenter plus de 30 % de la composition [55]

Les pectines jouent également un rdle clé dans la régulation de la porosité, de I'hydratation et de
la charge ionique des parois cellulaires. Elles participent a plusieurs processus cellulaires
essentiels, notamment l'expansion, la morphogenése, I'adhésion cellulaire et les mécanismes de

défense des cellules [50] .

2.3.3. Propriétés physiques des fibres végétales

Les fibres végétales se distinguent par des propriétés physiques spécifiques. Elle se caractérise
principalement par son diameétre, sa densité, sa teneur en eau, et son pourcentage d’absorption

d’eau. Au point de vue mécanique, elle est évaluée en fonction de sa résistance a la traction
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(contrainte maximale), son ¢longation a la rupture (déformation), et son module d’¢lasticité ou

module de Young [56].

2.3.3.1. Dimension des fibres (diametre et longueur)

La finesse des fibres végétales est un paramétre crucial dans leur caractérisation. Elle est
généralement exprimée par un facteur de forme (L/d), qui correspond au rapport entre la longueur
des fibres (mm) et leur diametre (um). Ce facteur permet de comparer différentes fibres végétales

et de déterminer leurs domaines d’application.

Un facteur de forme faible (L/d) suggere une résistance accrue, ce qui rend ces fibres adaptées au
renforcement de matériaux composites. En revanche, un rapport L/d (le Tex) €élevé oriente plutdt
leur utilisation dans des applications textiles, ou des fibres longues et fines sont privilégiées. Le
Tableau 2.4. présente les longueurs et diametres de diverses fibres végétales, illustrant ces

différences et leurs implications pour leurs utilisations.

Tableau 2.4 : Propriétés de finesse de quelques fibres végétales [24]

Longueur | Longueur | Diamétre | Diamétre Ratio L/d
Fibres (mm) (mm) (um) (um) (x10°)
naturelles
Moyenne | Intervalle | Moyenne | Intervalle
Sisal 3 1-8 20 8-41 ~0,15
Jute 2 2-5 20 10-25 ~0,1
Kénaf 5 2-6 21 14-33 ~ 0,24
Ramie 120 60-250 50 11-80 ~2,4
Chanvre 25 5-55 25 10-51 ~1
Lin 33 9-70 19 5-38 ~ 1,74
Alfa 1,2 0,2-3,3 13 6-32 =~ 0,09
Abaca 6 2-12 24 16-32 ~0,25
Coton 35 - 19 - ~ 1,84

En effet, comme le montre le Tableau 2.4. la longueur et le diamétre des fibres végétales varient
considérablement selon l'espece, influengant ainsi leurs applications potentielles dans différents

domaines. Les fibres présentant une longueur importante avec un diametre réduit, et donc un
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facteur de forme élevé, sont souvent utilisées dans l'industrie textile, car elles permettent de

produire des fils fins et résistants.

A l'inverse, les fibres plus courtes et plus épaisses, avec un facteur de forme plus faible, sont mieux
adaptées pour le renforcement de matériaux composites. Dans ce domaine, les fibres occupent une
place essentielle pour améliorer les propriétés mécaniques des matériaux, notamment la résistance
a la traction et la rigidité, car elles peuvent supporter de lourdes charges tout en restant 1égeres.[57].
Ainsi, la variabilité¢ des dimensions des fibres végétales, d'une espéce a une autre, est un facteur
déterminant dans le choix des fibres pour des applications spécifiques, qu'il s'agisse de textiles ou

de matériaux composites[58].

2.3.3.2. Densité des fibres végétales

La densité des fibres végétales est une caractéristique essentielle, car elle influence directement le
poids des produits fabriqués a partir de ces fibres. Par exemple, les fibres de verre, avec une densité
de 2,56, produisent des articles plus lourds, tandis que ceux fabriqués a partir de fibres de
polyéthyléne, dont la densité est de 0,92, seront beaucoup plus légers. Cette propriété revét une

importance particuliere dans les applications techniques, comme les composites et les géotextiles.

La densité des fibres peut étre déterminée par diverses techniques, telles que la méthode de la
colonne a gradient de densité ou l'utilisation du pycnométre [59]. La premiére technique repose
sur I’observation de la hauteur d’immersion d’une éprouvette, généralement sous forme de nceud,
dans une colonne de liquide présentant un gradient de densité linéaire. Ce gradient est créé a partir
de deux liquides miscibles ayant des densités distinctes. Ces liquides utilisés sont le tétrachlorure
de carbone (densité de 1,595) et le xyléne (densité¢ de 0,650). Pour mesurer la densité de la
cellulose, on utilise couramment le méthanol (densité de 0,792). Ces liquides n'altérent pas la fibre

et n'entrainent aucun gonflement de celle-ci.

2.3.3.3. Propriétés mécaniques des fibres végétales

De nombreuses recherches ont révélé une forte variabilité des propriétés mécaniques des fibres
issues d'une méme espece [60, 61]. Ce phénomene peut s'expliquer par des variations naturelles et
par des facteurs techniques, tels que le procédé d'extraction ou la méthode de mesure. Cette

variabilité représente un enjeu majeur pour les industries qui utilisent des fibres végétales.
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Les propriétés mécaniques des fibres végétales déterminent leur utilisation. Dans le cadre de leur
role de renfort dans les matériaux composites, les parameétres les plus critiques a considérer sont,
déformation, la résistance a la rupture et le module de Young, car les fibres sont généralement
sollicitées en traction dans la majorité des applications. Tableau 2.5. Cependant, 'analyse des

propriétés de flexion et de résistance a la fatigue est ¢galement nécessaire dans certains cas.

Tableau 2.5 : propriétés mécaniques de quelques fibres végétales [62]

Allongement a la Contrainte de rupture Module de Young
Fibres rupture (%) (MPa) (GPa)
Coton 7-8 287-597 5,5-12,6
Jute 1,5-1,8 393-773 26,5
Ramie 3,6-3,8 400-938 61,4-128
Chanvre 1,6 690 30-60
Sisal 2-2,5 511-625 9-22
Alfa 1.6 75 -154 12.7
Lin 2,7-3,2 345-1035 27,6

En plus de la forte dispersion des propriétés mécaniques en traction, d'autres caractéristiques des
fibres végétales posent des inconvénients majeurs pour leur utilisation en tant que renforts de

polymeres [63]:

V' Leur nature hydrophile, qui les rend incompatibles avec les matrices polyméres hydrophobes et

les prédispose a absorber 'humidité, ce qui provoque des variations de volume et une réduction

des performances mécaniques des composites ;

v Leur faible résistance aux micro-organismes et leur susceptibilité a la pourriture, créant ainsi

des difficultés lors du transport, du stockage et de la mise en ceuvre des composites.

2.3.3.4. Stabilité thermique des fibres cellulosiques.

L'étude du comportement thermique des fibres lignocellulosiques est une étape essentielle dans
leur caractérisation, car elle fournit des informations sur la composition du matériau. En effet, la

pyrolyse des différentes substances composant ces fibres s'opére a des températures variées.
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Sur le plan thermique, des fibres végétales perdent leur rigidité a partir de 160° a 200 °C, et la
lignine commence a se dégrader aux alentours de 300 °C. Plusieurs auteurs ont rapporté des effets
irréversibles, tels que 1'accélération de la dégradation sous I'effet de I'oxydation et les variations de
viscosité. De plus, la destruction de la structure cristalline des fibres ne se produit qu’au-dela de

320 °C, en raison de 1’agitation thermique des molécules [64].

2.3.3.5. Parametres influencant les propriétés des fibres végétales

Les propriétés des fibres végétales dépendent de deux catégories de facteurs : les facteurs

intrinséques et les facteurs extrinséques.

= Facteurs intrinséques
Ces facteurs incluent 1’influence des conditions suivantes :

v Conditions culturales de la plante au cours de sa croissance, comme la variété de semence, la
nature du sol, les traitements phytosanitaires, les engrais utilisés, et le degré de maturité de la
plante.

v Conditions climatiques, telles que la saison, la température et les précipitations.

v Etapes d’extraction des fibres, notamment le séchage, le rouissage, le teillage, la filature et les

traitements appliqués.

De plus, la géométrie des fibres testées joue un role sur leurs propriétés. Il a été observé que le
module de Young tend a diminuer avec 1I’augmentation du diametre moyen et de la longueur des

fibres [65]

= Facteurs extrinséques

Les facteurs extrinséques comprennent :

v Les techniques d'extraction des fibres, ainsi que les traitements chimiques, mécaniques ou
biologiques qu'elles subissent.

v Les réglages des parameétres de procédé, comme les conditions de test (humidité, température,
vitesse de sollicitation) ou encore les méthodes d’analyse utilisées (type de déformation,

section testée).

Ces ¢léments peuvent avoir un impact significatif sur les résultats des propriétés des fibres [66].
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2.3.4. Extraction des fibres végétales

L’extraction des fibres végétales a partir des plantes est une étape clé dans la valorisation de ces
ressources naturelles. Elle est une méthode essentielle pour préparer les fibres a un état filable. Les
techniques d’extraction different selon le type de matiére premicre, en raison de la diversité des
fibres végétales. Les techniques utilisées pour extraire les fibres différent en fonction de leur
nature, de leur origine (graines, tiges, feuilles, fruits) et des propriétés souhaitées. Ces procédés
visent principalement a séparer les fibres des autres constituants de la plante, comme la lignine,
les pectines, et les cires, afin d'obtenir des fibres pures et adaptées aux exigences du filage ou de
leur utilisation dans les matériaux composites. Les principales techniques d’extraction sont

décrites ci-dessous.

2.3.4.1. Extraction biologique

L'extraction biologique est un procédé utilisé pour séparer les fibres végétales en utilisant des
agents biologiques, principalement des enzymes ou des micro-organismes. Ce processus repose
sur la capacité de certains organismes a dégrader les composants non cellulosiques, comme la
lignine, les hémicelluloses et les pectines, qui entourent les fibres de cellulose. L'extraction
biologique présente l'avantage d'étre plus respectueuse de I'environnement que les méthodes
chimiques, car elle utilise des conditions plus douces (températures modérées et absence de
produits chimiques agressifs) et génére moins de résidus toxiques. Les enzymes couramment
utilisées pour ce type de traitement incluent les pectinases, les ligninases et les cellulases, qui

facilitent la libération des fibres sans endommager leur structure.

2.3.4.1.1 Rouissage a terre

Le rouissage est un procédé¢ naturel utilisé pour faciliter I’extraction des fibres végétales, comme
celles du lin, en profitant des conditions environnementales pour décomposer les composants non
cellulosiques entourant les fibres. Apres la récolte, les tiges sont étalées sur le champ et exposées
au soleil, a la pluie et aux micro-organismes présents dans I’environnement. Voir figure 2.10. Ces
derniers dégradent les liaisons entre la lignine, les hémicelluloses et les pectines, permettant ainsi

de libérer les fibres de cellulose.

Ce processus dure généralement entre 6 et 8 semaines, en fonction des conditions climatiques.
Cependant, cette méthode présente certains inconvénients, notamment sa dépendance totale aux
variations météorologiques. Par exemple, un exceés ou un manque d’humidité peut affecter la

qualité des fibres. Si le rouissage est trop avancé, les fibres risquent de se dégrader, tandis qu’un
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rouissage insuffisant rend la récolte inutilisable et invendable. Le vent joue également un rdle

complexe : s’il est trop fort, il disperse les tiges, mais un vent léger peut aider au séchage.

Le rouissage a I’air est donc une méthode efficace pour I’extraction des fibres, mais il reste un
procédé lent et imprévisible, dépendant des aléas climatiques, ce qui peut compromettre la qualité

du produit final.[67].

Figure 2.10 : Rouissage de lin et du chanvre par terre a ’air libre.

2.3.4.1.2 Rouissage a I’eau.

Le rouissage a I’eau repose sur le méme principe biologique que le rouissage a 1’air, mais il
s'effectue en immergeant les tiges (comme celles du chanvre) dans 1’eau pendant plusieurs jours.
Ce processus met en ceuvre des bactéries anaérobies qui dégradent les liaisons entre les composants
non cellulosiques et les fibres. Les tiges sont immergées en bottes de 5 a 7 kg, et lorsque les fibres

se détachent sur toute leur longueur, elles sont retirées de 1’eau pour étre séchées.

Cette méthode offre des résultats plus réguliers et prévisibles que le rouissage a ’air, mais elle
présente un inconvénient majeur : la pollution de I’eau. Traditionnellement pratiqué en riviére,
notamment en Europe du Nord (France, Belgique, Pays-Bas), ce procédé¢ a été interdit au début du
20e sieécle en raison des nuisances environnementales. La décomposition bactérienne des tiges
provoquait une coloration rousse de 1’eau et dégageait de fortes odeurs, affectant les zones

riveraines, comme ce fut le cas avec la Lys, une riviére renommée pour cette pratique.

Aujourd’hui, ce rouissage se réalise en cuves avec de I’eau tempérée (environ 37 °C) pour un

controle plus précis jusqu’a ce que les fibres soient complétement délignifiées et séparées.
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Cependant, cette méthode est de moins en moins utilisée, au profit du rouissage a terre, qui est

jugé plus respectueux de I’environnement et plus pratique.

Figure 2.11 : Rouissage a I’eau au sein(a) d’une riviere (b) d’un réservoir [68, 69]

2.3.4.2. Extraction mécanique
Depuis I'Antiquité, le procédé d'extraction mécanique des fibres a évolué a travers plusieurs étapes
soigneusement élaborées, principalement pour le chanvre et le lin. Bien que ce processus soit

aujourd'hui entierement automatisé, les étapes essentielles restent inchangées

2.3.4.2.1 Le teillage
Cette méthode consiste a séparer le bois des tiges par un processus mécanique, impliquant des

¢tapes de broyage et de battage. Principalement utilisée pour extraire les fibres de lin ou de
chanvre, elle commence par saisir les tiges par leurs extrémités pour les insérer dans un outil
manuel tel que le tilleul ou I’écang, dans le cas d’un traitement manuel Figure 2.12. Les tiges sont
battues pour détacher le bois, et cette opération est répétée jusqu’a obtenir des fibres souples. Les

fragments de bois ainsi récupérés sont appelés « anas ».

A ’origine réalisée entiérement & la main, cette technique a évolué avec I’ introduction de machines
automatisées. Aujourd’hui, des systémes sophistiqués prennent en charge les tiges, les
maintiennent, les manipulent et les dégagent sans intervention humaine. Ces systémes utilisent
d’abord des roues cannelées a dents grossiéres, puis a dents fines, pour un broyage progressif et
efficace. Les tiges passent ensuite sous les rouleaux cannelés a un angle proche de 90°, afin

d’améliorer I’efficacité du broyage Figure 2.13. Cette opération est réalisée successivement du
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coté pied et du coté téte des tiges. Les fibres courtes, également appelées étoupes, moins

résistantes, ainsi que les anas, sont collectées par aspiration et triées.[70]

Pour améliorer les résultats, les tiges dures et séches subissent au préalable un traitement
thermique, par chauffage au four ou fumage. Enfin, afin d’améliorer 1’aspect des fibres, les

faisceaux sont divisés, alignés et triés en fonction de leur longueur grace a une opération de

peignage.

Figure 2.12 : Ecang pour teillage manuel Figure 2.13 : Cylindre cannelée pour
teillage

2.3.4.2.2 Par explosion de vapeur

L’explosion a la vapeur, connue sous le terme anglais « Steam explosion » Figure 2.14. Depuis son
apparition en 1924, est une méthode thermo-mécanochimique utilisée pour déstructurer la matiere
lignocellulosique. Ce procédé repose sur I’effet conjugué de la chaleur générée par la vapeur, des
hydrolyses déclenchées par la production d’acides organiques, et du cisaillement provoqué par une

chute rapide de pression[71, 72].

Le procédé est composé de deux phases distinctes : le vapocraquage et la décompression explosive
dont les actions combinées vont, selon les conditions, modifier les propriétés physiques du
matériau (surface spécifique, rétention d'eau, coloration, taux de cristallinit¢ de la fraction
cellulosique, ...), améliorer 1'hydrolyse des fractions hémicellulosiques (formation de mono-et
oligosaccharides) et induire des modifications dans la structure des lignines, ce qui facilite leur
extraction. Tous ces phénomenes permettent l'ouverture de la structure du matériau et améliorent
significativement les propriétés d'hydrolyse de la fraction cellulosique en vue de I'obtention de
sucres fermentescibles, valorisables dans les unités de production de biocarburants de deuxiéme

génération ou de molécules a haute valeur ajoutée [73].

24



Matériaux composites a base de fibres végetales

" 5 .

N . r—

ALAAN LY
TR N

".1'.'|é ”"“Q i“.-Q

LT

PTG

TITTITT YD

ARAEELY

= D=~ = -
s el L q!'.m.{‘z_— A

|ﬂ - T T

o 5

: pompe haute pression

|

=]

- soupape de sécurité du générateur

P =

: colliers chauffants | 8 : soupape de sécurité du réacteur

Led

: mesure de pression et de température du générateur 9 : vanne d’éclatement

4 : mesure de pression et de température du réacteur 10 : vanne de purge lente
5 : vanne d’'izsolement 11 : vannes de récupération produite
6 : vanne de mise en charge 12 : manometre éclateur

Figure 2.14 : Schéma général d’une installation de Steam explosion [73]

Tous les procédés d’extraction mécanique présentent deux limitations principales. La premiére
concerne le risque élevé de dégradation des propriétés mécaniques des fibres en raison des
contraintes mécaniques souvent agressives, pouvant altérer leurs caractéristiques intrinséques,
quel que soit le mode de séparation utilisé. La seconde limite est liée au cotit élevé des équipements
d’extraction et a leur encombrement, rendant ces systémes peu rentables pour de petites

productions[74, 75].

2.3.5. Extraction chimique

Plusieurs méthodes reposent sur la séparation chimique de la cellulose des autres composants non
cellulosiques. Ces techniques offrent 1’avantage d’¢liminer les limitations liées a 1’extraction
mécanique, tout en permettant un gain significatif en termes de temps et d’énergie. Cette section

présente les principales techniques d’extraction chimique des fibres végétales [76].
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2.3.5.1. Procédé acide

Les composants non cellulosiques, comme la lignine, peuvent €tre €liminés par des traitements
chimiques utilisant des acides forts. L'acide sulfurique est souvent privilégié, car il transforme la
lignine en acide lignosulfonique soluble. De méme, 1’acide chlorhydrique, grace a ses ions
chlorates, permet la formation de chlorolignines qui sont solubles dans I'hydroxyde de sodium.
Ces processus facilitent la séparation de la cellulose de la lignine et d'autres composants non
cellulosiques, améliorant ainsi la pureté de la cellulose obtenue pour des applications industrielles

telles que la fabrication de papier et de matériaux composites.

2.3.5.2. Procédé Soude-Anthraquinone

Le procédé Soude-Anthraquinone (ou Kraft-Anthraquinone) utilise des catalyseurs a base de
composés quinoniques, dont I'anthraquinone, pour améliorer l'efficacité de la dégradation de la
lignine pendant la cuisson. Grace a l'ajout de ce catalyseur, le temps de cuisson peut étre réduit, ce
qui permet d'augmenter le rendement en pate cellulosique. De plus, les propriétés de la pate
obtenue sont similaires a celles des pates produites par le procédé Kraft traditionnel, avec un indice
kappa (qui mesure la quantité de lignine restante dans la pate) comparable a celui des pates Kraft.
L'effet de l'anthraquinone est particulierement marqué dans le procédé a la soude, qui utilise
uniquement I'hydroxyde de sodium comme agent de délignification. Ce procédé est donc plus

efficace et permet une meilleure qualité de pate avec moins de temps de traitement.[77]

2.3.5.3. Procédé a la soude

Ce procédé utilise uniquement de la soude (NaOH) pour dissoudre les substances non cellulosiques
telles que la lignine, la pectine, I’hémicellulose, ainsi que les autres composants de la paroi
extérieure et de la réserve de la tige de la plante. Les parameétres du traitement (température,
pression, concentration et durée) sont ajustés en fonction du lot, de 1’age et du type de plante afin
d’éviter de dégrader les fibres cellulosiques. 11 est essentiel de surveiller et d’ajuster le pH de la
solution pour le maintenir autour de 7. De plus, des réducteurs peuvent étre ajoutés pour prévenir

I’oxydation de la cellulose, garantissant ainsi la qualité des fibres traitées.
2.3.5.4. Rouissage chimique et enzymatique

L'interdiction du rouissage a 1'eau a poussé les producteurs de fibres a innover en développant des

techniques alternatives comme le rouissage enzymatique et chimique.
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2.3.5.5. Rouissage enzymatique

Ce procédé implique l'utilisation de solutions contenant des enzymes spécifiques telles que les
hémicellulases, 1'endopolygalacturonase ou les pectinases. Ces enzymes ciblent et dégradent les
pectines qui servent de "ciment" entre les fibres, facilitant ainsi leur séparation [78]. Ce traitement
permet de "nettoyer" la surface des fibres en éliminant les matériaux non cellulosiques et de
produire des fibres homogenes, constituées majoritairement de cellulose. Ce procédé optimise
¢galement I’interface entre les fibres et la matrice polymere dans les composites, augmentant leur

adhérence et leurs propriétés mécaniques.[78, 79]

2.3.5.6. Avantages et limitations

Ces deux procédés produisent des fibres de haute qualité, avec des propriétés améliorées comme
une grande finesse, une résistance accrue a la traction et une meilleure adhérence aux matrices
composites[80]. Toutefois, ces méthodes restent coliteuses et n’ont pas encore été industrialisées
a grande échelle, en raison des dépenses liées aux enzymes et aux produits chimiques nécessaires

a leur mise en ceuvre.

En conclusion, bien que ces procédés soient prometteurs pour obtenir des fibres de qualité
supérieure, leur colt représente un frein majeur a leur adoption industrielle.
2.3.6. Par action microbienne

Trois groupes d'agents microbiens ont la capacité de dégrader les composants non cellulosiques

des plantes : bactéries, protozoaires, et champignons.

2.3.6.1. Bactéries

Elles se classent en trois types selon leurs activités enzymatiques :[76]

e Premier type : Ces bactéries combinent une activité dépolymérase (qui dégrade les
polymeres) et glycosidasique (qui coupe les chaines latérales). Elles hydrolysent la chaine

principale et utilisent les produits d’hydrolyse (oligosaccharides et oses).
e Deuxieme type : Elles possedent uniquement une activité¢ dépolymérase, ce qui permet la

dégradation des hémicelluloses. Cependant, elles ne consomment pas les produits issus de

I’hydrolyse.
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o Troisieme type : Ces bactéries ont des activités glycosidasiques mais n'ont pas de capacité

dépolymeérase.

2.3.6.2. Champignons

Les champignons montrent une grande capacité a :
e Dépolymériser les hémicelluloses et consommer les produits libérés (oligosaccharides et
0ses).
o Solubiliser partiellement la lignine, favorisant la séparation des fibres végétales. Toutefois,
ils sont incapables de dégrader les pectines, limitant leur application dans certains procédés

de rouissage biologique.
2.3.6.3. Applications

Ces agents microbiens sont couramment utilisés dans des processus de rouissage enzymatique
pour extraire les fibres végétales, en remplagant ou en complétant les méthodes mécaniques ou
chimiques. Ils permettent une dégradation sélective des composants non cellulosiques, minimisant

les dommages aux fibres cellulosiques.

2.3.7. Techniques d’analyses

L'analyse des fibres végétales nécessite une gamme de techniques adaptées pour caractériser leur
structure, composition chimique, propriétés physiques et mécaniques. Voici les principales

techniques utilisées pour analyser les fibres végétales :

2.3.7.1. Mesure de la densité

Pour mesurer la densité des fibres naturelles étudiées, il est d'abord nécessaire de sécher
completement les fibres dans un étuve a une température de 60 a 68 °C pendant une période de 6
heures. Les fibres sont ensuite découpées en longueurs de 5 a 10 mm environ et placées dans un
pycnomeétre destiné a déterminer la densité des fibres [81-84]. La densité des fibres végétales (p)

peut étre calculée efficacement a l'aide de la formule mathématique suivante :

(my—m4)

Pry = [ ]Pt (01)

(mz—mq)—(my—my)

Ici, mi, m2, ms et ma représentent respectivement le poids du pycnometre vide (en kg), du
pycnometre chargé de fibres hachées (en kg), du pycnometre rempli de toluéne (en kg) et du

pycnomeétre contenant a la fois les fibres hachées et la solution de toluéne (en kg)[85-88]
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2.3.7.2. Mesure du diameétre

En pratique, le diamétre des fibres naturelles étudiées est généralement mesuré a I'aide d'un
micrométre numérique ou d'un microscope (comprenant le microscope optique (OM) et le
microscope ¢électronique a balayage (SEM)). L'utilisation du micrométre numérique permet de
mesurer le diametre de chaque fibre individuelle avec une précision d'environ 0,001 mm.
Alternativement, des mesures par coin d'air (+0,001 mm) peuvent étre utilisées comme technique

alternative[83, 89].

2.3.7.2.1 Microscope optique (OM)
Les fibres présentent généralement une forme irréguli¢re en raison de 1'épaisseur non uniforme de

chaque fibre individuelle. C'est pourquoi il est reconnu que mesurer le diameétre de chaque fibre
avec un niveau standard de précision est une tache particulicrement difficile. Les faisceaux de
fibres naturelles ou les fibres elles-mémes peuvent étre composés de nombreux €éléments tels que
la cellulose, 1'hémicellulose, la lignine, les pigments, etc., la cellulose étant considérée comme la
composante principale, généralement entourée de lignine et d'hémicelluloses. Par conséquent, la
section transversale des fibres n'est pas circulaire. Cependant, pour plus de cohérence, au moins 5
a 10 échantillons devraient étre évalués, en choisissant aléatoirement 3 a 4 emplacements pour
mesurer le diametre, dont les valeurs moyennes sont généralement considérées comme le résultat

final [90, 91].

2.3.7.2.2 Test de finesse des fibres
Conformément aux recommandations de la norme ASTM D1577, il est tout a fait possible de

déterminer les caractéristiques globales de qualité des fibres naturelles[92]. Pour réaliser ces
expériences, il est généralement nécessaire d’évaluer 10 a 20 spécimens de fibres (d’une longueur

de 200 a 300 mm) pour garantir une meilleure fiabilité.

2.3.7.3. Analyse par diffraction des rayons X (XRD)

Il est bien établi que la diffraction des rayons X (XRD) est une technique analytique non
destructive et rapide, largement utilisée pour observer la nature cristalline/structure cristalline, la
composition chimique, ainsi que la structure chimique de la cellulose (c'est-a-dire cellulose-(I) et
cellulose-(I1)), la taille des particules, I’espacement du réseau cristallin, le plan cristallin, etc., des
fibres végétales modifiées et non modifiées [93-97]. La technique XRD permet de scanner les

fibres végétales traitées dans une plage de 20, variant de 5° a 80° [98].

Le spectre obtenu, correspondant a des spécimens de fibres de jute brutes, blanchies et CNC

(cellulose nanocrystal) (illustré dans la Figure.2.15.), montre les points de diffraction des zones
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cristallines et amorphes respectivement, tandis que le plan cristallin est représenté par les indices
de Miller, en particulier 110, 200, 004, ou les valeurs de 20 étaient approximativement de 16°, 22°,

et 34° respectivement [99].

De plus, il est notable qu’avec la modification chimique, les valeurs de ’indice de cristallinité
(CrI) des fibres de jute ont montré une tendance a 1’augmentation, tandis que le CNC possede les
valeurs maximales de Crl, autour de 88 %, qui peuvent étre calculées a 1’aide de 1’équation
suivante [100] :

crl =94+ 100 (02)

Ica +1am)

Ici, I-4 représente la zone cristalline et I 4y la zone amorphe des diffractogrammes [101, 102]. 11

convient de noter que ces zones respectives peuvent étre mesurées a 1’aide du logiciel Origin Lab.

Par ailleurs, la taille des cristallites (CS) peut étre calculée avec précision en utilisant I’équation

de Bragg :

0891
CSooo = m (03)

Ou 0 représente I’angle de Bragg et 3 la largeur a mi-hauteur du pic [103].
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Figure 2.15 : Spectre des spécimens de fibres de jute brutes, blanchies et CNC (nanocristal de
cellulose)[99]
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2.3.7.4. Analyse FTIR

La spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) (en anglais : Fourier Transform

Infra-Red spectroscopy) est reconnue comme une méthode d'exploration non destructive
permettant d'obtenir a la fois des informations quantitatives et qualitatives sur les spécimens
étudiés. Un spectre d'absorption infrarouge est généralement obtenu, fournissant des informations
sur la présence de sites actifs ou de groupes fonctionnels, les compositions chimiques, la structure
chimique, la pureté du composé, la quantit¢ de molécules ciblées, ainsi que le comportement
moléculaire global, caractéristiques des fibres naturelles ou des composites polymeéres [104, 105]
Figure 2.16. . Elle aide également a détecter la pureté et la concentration d'un composé, ainsi qu'a
identifier des substances inconnues, grace aux vibrations intramoléculaires (incluant les étirements
et les déformations angulaires). Ces vibrations spécifiques sont responsables des changements

substantiels dans les angles et les distances interatomiques[105]
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Figure 2.16 : FTIR de fibres de rachis de banane traitées et non traitées [106]
Inversement, certains sites actifs ou groupes fonctionnels, observés occasionnellement dans les
spectres FTIR de fibres naturelles modifiées, tels que S—H, S—S, NO-, ne sont pas directement liés

aux fibres lignocellulosiques. Cependant, ces vibrations notables peuvent apparaitre en raison des

modifications chimiques dans une région spécifique de longueur d’onde [104].
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2.3.7.5. Analyse thermogravimétrique

La technique d’analyse thermogravimétrique (TGA) a été largement utilisée pour étudier le profil
thermique ou les performances des fibres naturelles étudiées, en mesurant la perte de masse li¢e a
la décomposition thermique en fonction de la chaleur [107, 108]. Par ailleurs, les propriétés
physiques et chimiques, ainsi que la composition d’un composite polymere, la température de
fusion, la température de relaxation du polymere, la température de début de dégradation, la
température de dégradation maximale, le changement de phase, la nature de la réaction chimique
durant ’expérience, la masse résiduelle, etc., peuvent é&tre déterminés en fonction d’une
augmentation de la chaleur, tout en maintenant une vitesse de chauffe constante jusqu’a 1000 °C

[108, 109].

Dans cette expérience, les fibres naturelles ont été exposées a de I’azote (N2) utilisé comme gaz de
balayage avec un débit d’environ 50 mL/min, tandis que la vitesse de chauffe a ét¢ maintenue dans
une plage comprise entre 10 et 20 °C/min. Les échantillons de fibres naturelles ont été directement
placés dans une coupelle ou un creuset en aluminium, céramique ou platine pour permettre 1’étude
de la température mesurée par un thermocouple, généralement évaluée a 1’aide d’un analyseur
thermique. La quantité d’échantillons utilisée est d’environ 25 mg. Il est a noter que la TGA est

reconnue comme une méthode destructrice [109, 110].

Un exemple de courbes TGA et DTG concernant les fibres naturelles (modifiées et non modifiées)
est illustré dans la Figure :2.17. Il est clairement observé que la perte de masse initiale est due a
I’évaporation de 1’eau interne a partir de la surface des fibres naturelles. Il est a noter que la perte
de masse commence par un rythme plus lent mais s’accélére rapidement vers la fin. Par ailleurs,
le point de dégradation maximale indiqué sur la courbe DTG pour différents échantillons de fibres
naturelles peut étre attribué a la déshydratation, a la dépolymérisation et a la décomposition des
groupes hydroxyles (-OH), ainsi qu’a la formation de charbon, appartenant a la structure du

polymere des fibres naturelles [104].
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Figure 2.17 : TGA et DTG, pour les fibres de Juncus effusus avec des pics plus possibles
[106].

2.3.7.6. Analyse MEB

Pour évaluer la structure morphologique d’un spécimen biopolymere, comme les fibres naturelles,
le microscope électronique a balayage (MEB) est fréquemment utilisé. A partir des micrographies
MEB, il est possible d’observer facilement la microstructure, la porosité, la taille des particules, la
rugosité de surface, la structure des vides, le profil d’absorption, la taille des pores, le retrait ou les
plis, la structure hélicoidale, etc., des fibres naturelles exposées (modifiées ou non). Ainsi,
I’aptitude de la fibre étudiée en tant que bon renfort pour la fabrication de bio-composites ou de

bionanomembranes est clairement reconnue [104].

Avant I’investigation MEB, les spécimens polymeres sont généralement fixés a I’aide d’un ruban
carbone sur des supports en aluminium, puis recouverts d’un revétement d’or ou de platine d’une
épaisseur de 5 nm pour les rendre conducteurs, ce qui permet d’obtenir une image de trés bonne
qualité [111, 112] . Un exemple d’image MEB, utilis¢ comme référence pour les fibres naturelles
¢tudiées, peut étre obtenu a partir de types spécifiques de microscopes électroniques a balayage
focal a haute résolution, tels que le CamScan 4 ou le Zeiss Gemini 1540 XB (Thornwood, NY
10594). Ces appareils fournissent des détails sur la morphologie de surface, la microstructure de
surface, la porosité, la surface spécifique, la rugosité de surface, etc., pour différentes fibres

végétales telles que le chanvre, le jute, le sisal, I’ananas, le piassava, et la ramie.

I1 est a noter qu’a partir des images MEB, il est possible de calculer la taille des particules ainsi
que leur courbe de distribution en utilisant des logiciels comme Image J et Origin Lab. Dans cette
expérience, le balayage est généralement effectué par un faisceau d’électrons, fixé
transversalement a la surface des spécimens étudiés, permettant ainsi de détecter les signaux

¢lectroniques secondaires ou rétrodiffusés [85, 113, 114].
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2.3.7.7. Test de résistance a la traction des fibres individuelles

La résistance a la traction ou la résistance mécanique des fibres naturelles est généralement
influencée par trois principaux aspects : les conditions ou parametres de test, la nature de la fibre
et les dimensions des fibres (telles que largeur, épaisseur, longueur, etc.) en fonction de leur surface
transversale [115]. Les fibres peuvent étre testées sous charge de traction conformément aux
normes ASTM C1557-03 ou ASTM D 3822-07, en utilisant une machine de test universelle avec

une vitesse opérationnelle maintenue a 0,5 mm/min.

Pour une plus grande précision, il est recommandé de réaliser I'expérience a I'aide d'une machine
de traction servo-électrique avec une cellule de charge d'environ 5 kN ou moins. Avant les tests,
les spécimens nécessitent une préparation spécifique : chaque extrémité de la fibre doit étre fixée
avec de la résine €époxy, puis collée sur un cadre en papier rigide classique. Il est important que les
spécimens soient correctement fixés sur une pince mécanique attachée a l'appareil de test ou a la
machine universelle de test (UTM). Une fois les spécimens positionnés sur les pinces mécaniques,

les bords du cadre en papier peuvent étre soigneusement découpés en deux parties [116-118].

Cependant, un nombre trés limité de chercheurs a également appliqué d'autres méthodes de
caractérisation moins courantes pour explorer les caractéristiques de surface des fibres végétales,
telles que la chromatographie en phase gazeuse inverse (IGC) [119] et la spectroscopie

photoélectronique a rayons X (XPS) [103, 120] .

2.3.7.8. Test microgouttelettes

Dans ce test, de petites gouttes de résine époxy sont appliquées autour des fibres végétales pour
créer des microgouttelettes. Cette méthode consiste a utiliser une fine tige métallique pour déposer
des gouttes de résine époxy sur des fibres individuelles, qui sont ensuite fixées dans un cadre en
papier et laissées a durcir. La géométrie des gouttelettes est examinée a 1’aide d’un microscope
optique (MOTIC), comme illustré dans la Figure 2.18 (a). Les échantillons présentant des défauts,

que ce soit au niveau des fibres ou des gouttelettes, sont systématiquement écartés.

Avant le test, le cadre en papier est découpé, et les échantillons sont fixés sur une machine de
traction universelle Instron ZWICK Z005 pour effectuer le test sur les fibres végétales. La figure
2.18 (b) montre la méthode utilisée pour placer les fibres sur l'appareil, en utilisant deux lames
positionnées sur la machoire inférieure du systéme de test. Les fibres sont ensuite tirées a travers
la machoire supérieure a une vitesse de 0,5 mm/min. Un minimum de 10 échantillons est utilisé
pour calculer la résistance au cisaillement interfacial (IFSS) (interfacial shear strength), et la valeur

moyenne est rapportée.
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La résistance au cisaillement interfacial (IFSS) permet d'évaluer 'adhérence dans un systéme fibre-

matrice donné, selon 1'équation suivante :

Fmax
(mdL)

7 =IFSS= (04)

Ou 7 est la résistance au cisaillement interfacial (MPa), Fmax est la force maximale de
décollement, d est le diametre de la fibre, et L est la longueur de la zone intégrée. (b)

i B
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Figure 2.18 : (a) Photo microscope optique de microgouttelette

(b) Montage d’essai de traction (test IFSS)
2.3.8. Traitement de surface.

Le traitement de surface des fibres végétales joue un role fondamental dans 1'amélioration des
propriétés des composites, en facilitant I'adhésion entre les fibres hydrophiles et les matrices
polymeres hydrophobes. Ces traitements permettent de modifier la structure chimique et physique
des fibres pour réduire leur caracteére hydrophile, augmenter leur compatibilité avec les polymeéres
et améliorer le transfert de contraintes au sein des matériaux composites. En conséquence, les
composites obtenus présentent une meilleure dispersion des fibres, une interface renforcée, ainsi
que des propriétés mécaniques accrues ce qui se traduit par des propriétés mécaniques supérieures
et une meilleure performance globale des matériaux. Parmi les traitements des surfaces des fibres
utilisée par plusieurs chercheur le procédé de traitement chimique par application de solutions
alcalines (souvent NaOH) qui améliore la rugosité de la surface des fibres, élimine les composants
non cellulosiques comme la lignine, et augmente la cristallinité. Cela améliore 1'adhésion fibre-

polymere. Il un effet d’augmentation de la résistance mécanique et de la mouillabilité des fibres.
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Figure 2.19. Produit chimique NaOH

2.4. L’adhésion fibre /matrice

L’adhésion entre les fibres végétales et la matrice est un parametre clé influencant les performances
des matériaux composites. Elle dépend de 1’interface qui se forme entre ces deux composants et
résulte de divers phénomenes chimiques et physiques. Plusieurs mécanismes ont été proposés pour

expliquer cette adhésion [13, 121].

L’un des modeles les plus reconnus est I'hypothése mécanique de Mc Bain et Hopkins, qui suggere
que l'adhérence est due a I’ancrage mécanique du polymeére dans les microcavités et les
irrégularités de surface des fibres avant sa solidification [122] Figure 2.19. Cette interaction

favorise un bon transfert des contraintes et améliore la cohésion du composite.

D'autres approches incluent des mécanismes basés sur les interactions chimiques, telles que la
formation de liaisons covalentes entre la fibre et la matrice, ainsi que I’adhésion par forces de Van
der Waals et liaisons hydrogene. L’énergie de surface et la compatibilité chimique des matériaux

jouent également un rdle déterminant dans la qualité de cette adhésion.

Adhesive

Mechanical interlocking

Figure 2.20 : Ancrage mécanique d’un adhésif sur un substrat [123]
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L’optimisation de I’interface fibre/matrice fait ainsi 1’objet de nombreuses recherches, visant a
améliorer la performance globale des composites par des traitements chimiques ou physiques

adaptés aux caractéristiques des fibres végétales et des polymeres utilisés.

La théorie du mouillage, développée par Schonhorn et Sharpe [124], postule que 1’adhésion est
favorisée par les interactions intermoléculaires telles que les forces de Van der Waals, les
interactions acide-base et polaires. Lorsque I’angle de contact entre la matrice et la fibre est faible,
la mouillabilité est améliorée, ce qui facilite la pénétration du polymere dans les irrégularités de la

fibre et augmente 1’adhésion Figure 2.21.
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Figure 2.21 : Mouillabilité et angle de contact solide-liquide [124]

L’ hypothése de la diffusion, initialement formulée pour expliquer la fusion de polymeéres de méme
nature , joue également un role clé dans I’adhésion fibre/matrice lorsqu’un agent de couplage est
utilisé [125]. Ce processus repose sur 1’enchevétrement et I’interpénétration des chaines polymeres

des deux composants a I’interface, créant ainsi une liaison plus résistante Figure 2.21.

e T N\ A
XA e f."?:;,-.-;_ - \V Interface

Figure 2.22 : Mécanisme d'adhérence entre fibre et matrice a 'interface : par enchevétrement
moléculaire [126]
Ces mécanismes montrent que 1’optimisation de 1’adhésion dans les composites a fibres naturelles
ne dépend pas uniquement des propriétés chimiques des matériaux, mais aussi des traitements
appliqués aux fibres et aux matrices pour améliorer leur compatibilité¢ et leur performance

mécanique.
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Figure 2.23 : Mécanisme d'adhérence entre fibre et matrice a l'interface : par réaction
chimique. [126]

La théorie de I’adhésion chimique explique que des liaisons covalentes ou ioniques se forment
entre les groupes fonctionnels présents sur la surface de la fibre végétale et ceux de la matrice
polymere [127] Figure 2.22. Ces interactions chimiques influencent directement la résistance de

I’interface fibre/matrice, contribuant a la performance mécanique du composite.

2.4.1. Applications des fibres végétales

A l'origine, les fibres végétales servaient principalement a la confection de cordages et de tissus
rudimentaires. Avec le temps, les avancées technologiques ont permis de transformer ces fibres en
une mati¢re premiere essentielle pour I'industrie textile et papetiere. Le lin, le chanvre et le coton,
par exemple, ont été largement utilisés pour fabriquer des vétements, des draps et du papier.
Aujourd'hui, dans un contexte de recherche de matériaux plus durables, les fibres végétales

connaissent un regain d'intérét, offrant une alternative écologique aux fibres synthétiques.

Les fibres naturelles utilisées comme renfort dans les composites trouvent leur utilisation dans
divers domaines, grace a leurs propriétés écologiques, leur 1égereté et leur performance mécanique
satisfaisante. Comme par exemple les fibres tels que le lin, le jute et le sisal sont largement utilisés
dans le domaine de I’industrie d’automobile pour des applications intérieures et extérieures dans
les voitures. Exemple Mercedes-Benz a intégrer des composites de lin et de sisal pour les
garnitures intérieures, les dossiers de sieges, les supports de moquette et I’habillage du coffre[66].
Ces matériaux sont également utilisés dans les pare-chocs, les panneaux de portes, et les tableaux
de bord pour leur faible densité, leur colit réduit et leur performance acoustique. Dans le domaine
de construction et batiment les composites a base de fibres végétales comme le chanvre, le lin et
le coton sont utilisé pour leur isolation thermique et acoustique ; ils sont de plus en plus populaires
pour des projets écologiques. Exemple utilisation de la chénevotte (tirée de la tige de chanvre)
pour fabriquer des blocs préfabriqués et des bétons isolants. Ces composites sont utilisés dans les
murs, les toitures et les rénovations pour leur capacité a réduire 1'empreinte environnementale tout

en offrant des performances énergétiques élevées. Les composites renforcés par des fibres
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naturelles, comme le Celoron (tissue de coton imprégné de résine phénolique), sont utilisés dans
des applications maritimes pour la fabrication de paliers d’arbres d’hélice, d’accastillage et d’autre
picces pour voiliers. Ils se distinguent par leur résistance a la corrosion et leur durabilité dans des
environnement humides. Comme on peut dire dans les innovations récentes que les composites a
fibres naturelles commencent a étre utilisés dans la fabrication de pi¢ces extérieures des voitures
et d'autres équipements ou les contraintes mécaniques sont élevées [128]. Parmi leur avantages et
perspectives qu’ils permettent de réduire I’impact environnemental des matériaux synthétiques.
Toutefois, leur adoption industrielle est encore limitée par des défis tels que la standardisation des
performances mécaniques, les colits de production, et leur durabilité¢ dans des environnements
extrémes. Leur popularité croissante refléte un effort vers des solutions plus durables et

respectueuses de I’environnement.

Figure 2.24 : Des piéces renforcées par des fibres végétales (Flax/polypropylene) Mercedes
Benz A-Class
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3. Meéthodes expérimentales

3.1. Introduction

Au cours des dernicres années, des efforts importants ont été consacrés au développement
Fibres lignocellulosiques comme renfort pour matrices polymeres. Tous ces efforts sont
imposés par de graves préoccupations environnementales résultant de 1'utilisation de fibres
synthétiques telles que le verre, le carbone, le nylon et le Kevlar, etc. Comme on le sait, la
manipulation de fibres synthétiques ou classiques peut provoquer une irritation cutanée,
concomitante a des problémes respiratoires. Cependant, 1'utilisation de fibres naturelles peut
réduire les impacts environnementaux ; diminuer 1'émission de fumées toxiques, tout en
restituant de l'oxygeéne a l'environnement. Les fibres naturelles présentent de nombreux
avantages significatifs tels que le respect de l'environnement, la biodégradabilité, un colt
minimisé et un poids réduit, une usure réduite pendant 1'usinage et des propriétés mécaniques
similaires a celles des fibres synthétiques.

Les fibres ligno -cellulosiques peuvent étre extraites de différentes parties de plantes telles que
I'écorce comme Carica papaya [129]et Acacia leucophloea [130]; a partir de feuilles, comme
Alfa [131], doom [132]et Sisal [133]; & partir de graines comme le coton [134]et le kapok
[135]; et a partir de tiges comme le jute [136], le lin [137], la ramie , le kénaf et le chanvre
[138]. Et il existe différentes techniques d'extraction (rouissage a I'eau, extraction mécanique
et méthodes chimiques) [139]. Les fibres naturelles sont principalement constituées de
cellulose, d'hémicelluloses et de composants non cellulosiques (lignine, pectine et cire). Les
proportions de ces constituants dépendent grandement de 1'espece, de 1'age et des organes de la
plante. Les fibres naturelles ont de grandes propriétés structurelles telles qu'elles sont plus
longues, plus petites en diametre et un faible angle de spirale de la disposition de la cellulose
[140].

De plus en plus, l'utilisation des fibres se développe de maniére remarquable, poussant les
chercheurs a exploiter davantage de plantes pour répondre a leurs besoins en fibres
lignocellulosiques. Les matériaux composites renforcés de fibres naturelles sont utilisés dans
une variété¢ d'applications statiques et dynamiques telles que les industries mécaniques,
I'automobile, la fabrication d'équipements de construction aéronautique et I'emballage [141-
143]. D'autres études se sont concentrées sur l'isolation et le renforcement mécanique de
certains polymeres en utilisant des fibres naturelles [144-146]. Diverses ¢tudes ont ét¢ menées
sur la caractérisation de nouvelles fibres cellulosiques, qui visent a les incorporer dans des

biocomposites. Notamment , Gurukarthik Babu et al [147]fibre naturelle issue de diverses



parties de plantes Phaseolus vulgaris . La fibre racinaire de Ficus religiosa (FRRF) avait une
valeur plus élevée d'indice de cristallinité de 42,92 a 48,64 %, ce qui indiquait que la fibre avait
une teneur en cellulose riche, a son tour une nature cristalline élevée [148]. Belouadah et al.
[133] analysent la Fibre de Lygeum Spartum L (LSF) obtenue a partir de la tige de la plante. Il
a été not¢ a partir des résultats de I'ATG que la LSF a une stabilité thermique jusqu'a 220 °C ;
a son tour, la fibre est préférable pour les applications a haute température. Binoj et al [149]ont
testé la résistance a la traction par différentes GL (longueur de jauge) qui varient entre 10 et 40
mm, pour chaque test en utilisant 20 échantillons ; ils ont conclu que la structure physique de
toute fibre naturelle varie également et que la méme chose se reflétait avec une grande variation
de la résistance a la traction. D'autres auteurs ont fait leurs expériences avec GL = 40 mm tels
que (Juncus effuses) [150], (Areca Catechu L) [149],( Lygeum Spartum L) [133]et autres avec
GL=10mm (tiges d'Alfa) [131](palmier dattier brut) [151] , avec un nombre de fibres aléatoires
qui varie entre 20 et 40, afin d'avoir une bonne estimation des propriétés mécaniques.

A la lumiére de la littérature connexe, nous nous sommes attachés a examiner les propriétés
anatomiques, morphologiques, physicochimiques, thermiques et mécaniques des fibres SM
extraites de 1'écorce de leur tige par une caractérisation complete, par diffraction des rayons X
(DRX), analyse thermo -gravimétrique (ATG), infrarouge a transformée de Fourier (FTIR),
morphologique La premicre nouveauté réside dans la fibre choisie pour cette étude, selon les
auteurs ; il s'agit d'une nouvelle fibre qui est caractérisée pour la premicre fois. La deuxiéme

nouveauté est la facilité d'extraction qui nécessite des moyens simples et disponibles.

3.1.1. Matériels et méthodes
3.1.1.1. Matériaux

Silybum Marianum, également appelée chardon-Marie, est largement répandue en Afrique du
Nord, en Europe, en Amérique, en Australie, dans le Caucase, en Asie centrale, qui pousse
généralement par temps sec et ensoleillé. Elle pousse également trés bien en bordure des
sentiers et des paturages. Depuis des temps immémoriaux, cette plante a été utilisée comme
plante médicinale [152]. La plante Silybum Marianum peut atteindre une hauteur de 1,5 m et
un diametre d'environ 5 mm a 25 mm dans des conditions favorables comme le montre la

figure 3.24.
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Figure 3.1 : Plante de Silybum Marianum[153]

3.1.2. Extraction de fibres

Silybum Marianum a été récoltée a maturité dans la région de Maadar, M'sila - Algérie en Avril
2020. Les SMF ont été extraits a l'aide d'un procédé de rouissage a 1'eau conventionnel. Avant
l'extraction, les tiges de Silybum Marianum ont été séparées des feuilles et des épines Figure 3.2
(a), puis elles ont été complétement immergées dans un bassin en plastique rempli d'eau du
robinet et recouvert pour permettre la dégradation microbienne pendant 3 semaines, afin de
faciliter la séparation des écorces de la tige Figure 3.2 (b). Ensuite, les fibres ont été séparées
de I'écorce manuellement et en utilisant la pression d'un jet d'eau domestique. La figure3.2 (c)

présente les fibres obtenues.
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Figure 3.2 : Etapes d’extraction de la fibre SM.N.F

3.1.3. Traitement des fibres SM

Tout d'abord, les fibres SM ont été trempées dans une solution de NaOH a 1 % et 3 % a une
température ambiante de 28 °C. Ils ont ét¢ immergés dans la solution alcaline pendant 1 h et 3
h successivement, puis les fibres traitées ont été lavées plusieurs fois avec de I'eau distillée.
Apres cela, de I'acide sulfurique HoSO4 a été utilisé a raison de 1 % pendant 3 min afin de
neutraliser les traces d'hydroxyde de sodium restant a la surface des fibres. Ensuite, les fibres
ont ¢t¢ lavées a nouveau avec de l'eau distillée jusqu'a un pH = 7. Enfin, les fibres ont été
séchées a 68 °C pendant 6 h comme indiqué par Rokbi et al. [154]Ce traitement élimine une
certaine quantit¢ de lignine, de cire et d'huiles recouvrant la surface externe de la paroi
cellulaire des fibres, dépolymérise la cellulose et expose les cristallites de courte longueur. Les

traitements chimiques sont envisagés pour optimiser l'interface des fibres[155]

3.1.4. Anatomie végétale

Les ¢études anatomiques ont ét¢ soumises a l'analyse micro structurelle a I'aide de fibres de tiges
saines. La préparation des échantillons a été faite par sélection de tiges de diamétre de 6 a 10
mm, placées a l'intérieur de la tige creuse du microtome cylindrique a main, instrument
mécanique qui simplifie la recomposition des coupes histologiques, pour la préparation des
¢chantillons. Le dispositif de prélévement-microtome a ¢été fabriqué par nos soins, pour
préparer manuellement des échantillons microstructuraux. Les échantillons ont été obtenus
avec une ¢€paisseur de 15 a 25 pum, a I'aide d'un microtome et coupés avec un couteau bien
aiguisé. La technique adaptée a 1'anatomie de la plante SM a été la coloration d'échantillons

microstructuraux. Ces échantillons ont ¢été colorés afin de permettre une meilleure
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identification des structures. Cette coloration consiste, en général, en une coloration de la
cellulose et de la lignine par le "vert carmin d'iode" : la cellulose est alors colorée en rouge et
la lignine en vert.

L'étude histologique au microscope a lumiere polarisée a été réalisée a I'aide d'un microscope
a lumiere polarisée (Nikon, Japon). Les tissus cellulosiques apparaissent en rouge, les tissus

lignifiés et subérisés en vert.
3.1.5. Analyse aux rayons X (DRX).

Les spectres de diffraction des rayons X des SMF ont été enregistrés sur un spectrometre
X'Pert-PROPANalytical. Le générateur a fonctionné a 40 kV et 30 mA, avec un rayonnement
Cu Ka monochromatique de 0,154 nm, dans la gamme de 10° a 80°, avec un pas de 0,050 (20)

et a une température de 25°C.voir Figure 3.3.

-

Figure 3.3. DRX spectrometre X'Pert-PROPANalytical
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3.1.6. Analyse spectrale infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

Les analyses FT-IR ont été réalisées a 1'aide d'un spectrométre a transformée de Fourier FTIR
Perkin Elmer, gamme 4000-600 cm "' avec une résolution spectrale de 4 cm ! en utilisant la
technique de réflexion totale atténuée (ATR), les enregistrements ont été réalisés en
transmission a température ambiante. Il s'agit d'une technique particulicrement adaptée a
l'analyse d'échantillons solides, de films ou de liquides trés absorbants. Dans notre cas,
I'échantillon est plaqué contre la surface d'un prisme constitué¢ d'un matériau a haut indice de
manicre a favoriser les réflexions internes généralement la profondeur analysée et 1'ordre du
microphone. Le mode ATR utilisé, est équipé d'un module constitué¢ d'un cristal de diamant.

voir Figure 3.4.

Figure 3.4 : Spectrométre a transformé de fourrier FTIR-ATR

3.1.7. Thermo -gravimétrique (ATG)

La technique d'analyse thermique (ATG) a été appliquée pour mesurer les changements de perte
de poids (masse) d'un échantillon, qui est expos€¢ a une augmentation constante de la
température afin de quantifier les réactions impliquant des émissions gazeuses. L'ATG consiste
a chauffer un matériau jusqu'a et au-dela de sa température de dégradation thermique a une
vitesse controlée et a surveiller la perte de masse pendant le processus de chauffage. L'ATG
peut quantifier les principaux constituants d'un matériau, étudier la décomposition et la stabilité

thermique. Prés de 90 % de la perte de masse et des effets thermiques des fibres végétales se
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produisent entre 50 °C et 500 °C, c'est pourquoi I'analyse thermique du SMF a été réalisée entre
la température ambiante de 30 °C et 650 °C avec une vitesse de température de 20 °C/min.

Les principaux thermogrammes de SMF ont été enregistrés a 'aide d'un appareil Shumatzu
Corp ; ATG 51 STA449F3, avec une atmosphere d'Ar a une vitesse de chauffage de 20°C/min

sur une plage de température allant de la température ambiante a 600 °C. voir figure 3.5.

| e o
Figure 3.5 : Analyseur ATG 51 60WS (Shimadzu Corp. ; Kyoto, Japon)

3.1.8. Analyse SEM

Les sections longitudinales et transversales de la microstructure des fibres ont été analysées par
microscopie ¢€lectronique a balayage a l'aide d'un instrument VEGA3 TESCAN avec un
potentiel d'accélération du faisceau d'électrons de 20 kV pour caractériser les morphologies de
surface. Avant le balayage, la surface de la fibre a été recouverte d’Au—Pd par pulvérisation

cathodique pour éviter les effets de charge du faisceau d'électrons. Voir Figure 3.6.
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Figure 3.7 : Microscope ¢électroniques a balayage (MEB)

3.1.9. Densité de fibre

Cette mesure a été réalisée a l'aide d'un pycnometre pour solides avec du méthanol comme
liquide d'immersion conformément a la méthode d'essai standard ASTM D 2320 — 98 (2003)
pour la densité (densité relative) du brai solide (méthode du pycnomeétre). La densité de la fibre

SM a ét¢ calculée a 'aide de la relation (5) :

(mz—-m4)

(mz—mq)—(my

PsmF = [ ) PME (5)
Ou pypest la densité du méthanol (0,792 g/cm 3 a 25°C),

m; est la masse du pycnométre vide,

m,est la masse du pycnometre rempli de méthanol a 25°C,

msest la masse du pycnometre rempli de fibres hachées et

myest la masse du pycnomeétre rempli de fibres hachées et de méthanol a 25°C.
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Figure 3.8 : Mesure de densité des fibres (a) bascule de précision et Pycnométre (b) Etuve
régler a 66 °C

3.1.10. Essai de traction

Les essais de traction ont été effectués sur la fibre a l'aide d'une machine universelle
Zwick/Roell Z100 avec une cellule de charge de 5 kN selon ASTM D3822-07 Voir figure 3.8.
Les extrémités des fibres ont été fixées directement entre deux machoires. Les pinces a
commande manuelle utilisées pendant les essais étaient auto-aliénables (concentriques) a l'aide
de ressorts mécaniques. Les essais de traction statiques ont été effectués a une vitesse constante
de 1 mm.min "'. En raison de la variabilité des fibres SM, entre 21 et 35 échantillons soumis a
des essais quasi-statiques ont été chargés jusqu'a la rupture. Tous les essais ont été réalisés a

une température ambiante de 25 °C et une humidité relative de 28 %.

Figure 3.9 : Machine universelle ZWICK ROELLLE Z010 & des échantillons
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Résultats et discussions

4. Résultats et discussions

4.1.1. Anatomie

La section transversale montre la caractérisation anatomique de la plante S.M. de la figure 4.1. 1
apparait que la tige de la plante S.M. est cotelée. Les fibres sont produites dans la région externe
de la tige (écorce), elles existent en faisceaux de fibres ¢élémentaires dans un anneau encerclant les
tissus centraux, qui sont appelés fibres techniques. Il y a de 36 a 46 faisceaux de fibres [le xyleme]
dans la section transversale de la tige, ou il y a environ une a dix fibres ¢lémentaires ou plus par
section transversale de faisceau unique. Les cellules trouvées dans la forme circulaire en coupe
transversale et interconnectée par des feuillets du sclérenchyme moyen, composé d'hémicellulose,
de pectine et de lignine. La lignine est une substance chimique qui résiste le plus longtemps a la
dégradation. L'écorce et le xyléme se séparent au cours des étapes de rouissage. Cette partie de
I'anatomie est similaire a d'autres études anatomiques réalisées par certains chercheurs en biologie

sur la méme plante [156, 157]et d'autres chercheurs sur des plantes différentes [158, 159].

= x " et

Figure 4.1 : Sections transversales de la tige de la plante Silybum Marianum . (a) partie
agrandie de (b) Détails : Ep, épiderme ; Sc, sclérenchyme ; Ph, phloéme ; Xy, xyléme ; Co,
cortex

4.1.2. Analyse de la densité SMF

Les mesures de densité massique des fibres S.M. ont montré la valeur suivante : 1,098 g/cm . La
mesure de la densité donne de 1'importance a I'é¢tude des propriétés mécaniques. La densité des
fibres étudiées dans cet article est plus proche de la densité d'autres fibres naturelles obtenues dans
des études similaires. Par rapport a la densité d'autres fibres, il a été noté qu'elle a une densité

proche, inférieure et supérieure a la densité d'autres fibres comme mentionné dans le Tableau 4.1.



Résultats et discussions

La variation de la valeur de la densité peut se produire pour certaines raisons, notamment le lieu

de croissance de la plante et les conditions environnementales.

Tableau 4.1 : Valeurs de densité de différentes fibres cellulosiques.

Nom de la fibre cellulosique Densité de fibre (g/cm ) Référence
Hiérochloé Odarata 1.16 [160]
Chrysanthéme morifolium 1.30 [161]
Juncus effusus L. 1.13 (150
Jute 1.30 [136]
Bambou 1.40 162]
Chanvre 1.48 1163]
Lin 1,50 (1377
Strelitzia reginae 1.11 1164
Fibre de datte de palmier 1.22 [165]
Salago fibre 1.02 [166]
Tiges d'Alfa 0,89 (1313
Silybum Marianum 1.098 Etude en cours

4.1.3. Analyses FTIR de SMF

Pour illustrer le composant principal de la fibre naturelle (lignine, cellulose et hémicellulose) et
leurs groupes fonctionnels (ester, cétone et alcool), une spectroscopie FT-IR a été réalisée pour la
caractérisation. Les groupes fonctionnels de SMF sont présentés dans la Figure 4.2. avec une
plage de 4000 a 650 cm .

L'ensemble des pics sur tous les types de fibre SM NT .SM T0101 et SM T0303 avec une large
absorption en particulier ceux a 3320 cm—1 (O-H) [133] associés a la vibration d'étirement OH
dans la cellulose. Le pic entre 2940 et 2850 cm ! situé a 2880 em ! est désigné des vibrations
d'étirement asymétriques C—H de CH et CH » dans la cellulose et I'hnémicellulose [133, 167]. Le
pic entre 2150-2010 cm ! apparu a 2164 cm "' et 2008 ecm - ! est consécutif & la vibration
d'étirement de C=C et a la déformation du plan aromatique des composants de la lignine des SMF
[168]. Le pic entre 1735-1750 cm ! trouvé a 1730 em ! est consécutif aux vibrations d'étirement
C=0 liées a une vibration d'étirement du groupe carbonyle (—C = O) de l'acide alpha-céto
carboxylique dans la lignine et du groupe ester (-COOR) dans I'hémicellulose [140]. Le pic entre

1580-1665 cm "' apparu a 1591 em ! en raison de la vibration d'étirement C=C peut indiquer la
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présence de lignine [168], un autre composant majeur des parois cellulaires des plantes, car la
lignine possede des groupes carbonyle et des structures aromatiques qui absorbent dans cette
région.. Le pic entre 1350-1410 cm ! est apparu a 1420,11 em ' et a été attribué a une vibration
de déformation dans le plan indiquant une courbure CH de la cellulose. Le pic entre 1315-1350
cm ! localisé a 1315,75 em ' en raison de la vibration de déformation OH de l'a-cellulose [168].
Le pic entre 1225-1265 cm ! situé a 1240 em ! en raison de la vibration d'étirement indique =CO
du groupe acétyle de I'némicellulose [133]. Le pic intense entre 1000-1040 cm ! a presque 1020
cm 1 est 1ié aux vibrations d'étirement C—O et O—H de la lignine dans la fibre [160]. La bande a
890 cm ! est liée au B-glycosidique apporté par la cellulose et I'hémicellulose [169, 170]. Ces
résultats peuvent indiquer l'existence des principaux composants des fibres naturelles (lignine,
cellulose et hémicellulose) similaires aux autres fibres naturelles telles que Chrysanthemum
morifolium [161], le jute [171]et le chanvre [172]. On revanche les pics 4 1730 ecm™! et 1240 em™,
associés aux groupes carbonyle et ester, sont fortement indicatifs de la présence d'hémicellulose,
qui contient des acides acétyles et d'autres substituants. On remarque que ces pics n’apparaissent
pas pour les deux types de fibre SM T0101 et SM T0303 ce qui signifie la cause de I’effet du

traitement alcaline sur la structure cristalographique.
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Figure 4.2 : Spectres infrarouges a transformée de Fourier pour SMF NT,T0101 & T0303
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Tableau 4.2 : Région IR et vibration des spectres FTIR du SMF NT, T0101 & T0303

Région IR Nombre d'onde (cm™) Groupe fonctionnel Références
880-900 890 mw ; CH vibration de déformation [16 1,169,17 ]
1000-1040 1020 Vibration d'étirement du CO 1160, 1617
1225-1265 1240 s ; = CO vibration d'étirement [1 3]
1315-1350 1315,76 w ; CH déformation vibration [1 8]
1400-1420 1420 C- H dans — vibration de déformation plane CH [165]
courbure de la cellulose
1580-1660 1591 Vibration d'étirement C=C (lignine) 1168]
Vibrations d'étirement C=0
1735-1750 1730 [w]
m ; C=0 vibration d'étirement
2010-2170 2164-2008 Vibration d'étirement CC (168
sm ; CH vibration d'étirement- asym
2850-2910 2880 . Y [@’ u]
(Hémicellulose)
3125-3575 3320 m ; OH vibration d'étirement, cellulose large [173]

4.1.4. Analyse par diffraction des rayons X de la structure S.M.F.

4.1.4.1. Indice de Cristallinité

Pour étudier les changements dans la structure physique des fibres en fonction de l'indice de
cristallinité (Cl), représenté par ¢quation 6 est une valeur relative (souvent en pourcentage) qui
représente la fraction massique ou volumique de la phase cristalline dans un matériau biphasique
(cristalline + amorphe). Dans le domaine de la DRX, la méthode la plus courante pour estimer cet
indice (notamment pour les polymeéres et les matériaux a large halo amorphe) est basée sur la

séparation des aires sous les pics

IC % — Acristallin 100 (6)

Acristallin‘I'Aamorphe

Ou:
e A cristallin est 'aire totale sous les pics de diffraction nets (la contribution cristalline).

e A amorphe est l'aire sous le halo large et diffus (la contribution amorphe).
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En I'absence de ce calcul, I'analyse qualitative indique clairement que I'indice de cristallinité

augmente fortement de I'échantillon SM NT vers 1'échantillon T0303.

Tableau 4.3 : Résumé des Analyses DRX : SM NT, TO101 et T0303

Caractéristique Phase Majoritaire Phase minoritaire (Pics Indice de cristallinité
(halo) Aigus) Globale (IC)
Halo large et diffus a | Pics trés fins et intenses Déterminé par l'aire
Observation approx 21° a approx 38° approx | totale des contributions.
73°
Interprétation Matrice Amorphe ou Phase Cristalline tres Qualitativement
Nanocristalline (ordre & | bien ordonnée (Grands croissante.
courte portée). domaines ou porte
¢échantillon /impureté).

4.1.4.2. La taille de cristallites CS L'Equation de Scherrer.

L'équation de Scherrer établit une relation inverse entre la taille d’une cristallite (CS) et
I'¢largissement () du pic de diffraction correspondant :

kA

CS =
P cos @

(7

CS Lataille des cristallites est donné en (nm)

k est la constante de Scherrer (0.92),
A Est la longueur d'onde (Ao) Cu-Ka (A= 1.54184A°) (10 A= Inm).

B Est la largeur totale a mi-hauteur des pics (en rad)

0 Est I'angle de diffraction en degré. Radians= degrés. n/180 (les angles sont

couramment convertis en radians pour les calculs de largeur).

4.1.4.3.

Discussion des Analyses par diffraction des rayons X.

Dans la figure 4.3, les diagrammes de diffraction obtenus pour les fibres SM non traitées et traitées

aux alcalin entre 26=10 et 80° sont présentés. Trois principaux pics distinctifs sont observés pour

chaque type de fibre. Le pic aigu le plus large et intense initial est détecté a 26= 20.92° pour la
fibre SM NT brute, 26= 20.44° pour la fibre (SM TO101H) et 26=20.96° pour la (SM T0303H) ce

qui indique la présence de constituants amorphes de cellulose, d'hémicellulose, de pectine et de

lignine [01, 100]. Les principaux pics cristallins large pour chaque fibre peuvent étre notés comme
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ayant ¢été formés a environ 20= 36.69°, 20= 36.81° et 20= 38.24° pour les fibres SM NT,
(SMTO101H) et (SM TO0303H), respectivement qui marque l'existence d'a-cellulose ou de
cellulose [101, 102]. Le pic aigu et peut intense est situé¢ a 20= 72.64°, 26= 72.72° et 26= 72.70°
pour les fibres SM brutes, (SM TO101H) et (SM T0303H), respectivement, ceci est dii aux parties
amorphes de la cellulose [103]. D'apres les valeurs de I'indice de cristallinité (CI) présentées sur
le Tableau 4.4. on peut voir clairement que le CI est plus élevé apres un traitement alcalin de 1%
pendant 1 heure et presque la méme chose pour le traitement alcalin de 3% pendant 3 heures, les
raisons de ceci étant dues a la réduction des chaines de cellulose suite a I'¢limination des
constituants amorphes tels que 'hémicellulose, la pectine et la lignine et des impuretés de la fibre
et aussi par la diminution de I'hydrophobie suite au traitement [ 104, 105]. En outre, les valeurs de
la taille des cristallites (CS) trouvées par l'équation de Scherrer étaient respectivement de 3.17
nm,2.61 nm et 2.68 nm pour la fibre SM NT, (TO101H) et (TO303H). La taille des cristaux obtenue

est similaire a celle des fibres cellulosiques citées dans le Tableau 4.4.

L’application d’un traitement alcalin conduit & une rupture aléatoire des unités cristallines,
entrainant une déstructuration locale du réseau fibreux, ou les fragments non intégrés a la matrice

cristalline sont considérés comme des phases amorphes.

. Un tel désordre est démontré par une augmentation de la taille des cristallites pour les deux cas
de (SM T0101H) traité de 1% pendant 1 heure et pour le cas de (SM T0303H) aprés un traitement
de 3% de NaOH pendant 3 heures, le NaOH pénétre dans la fibre de cellulose et provoque un
gonflement de la structure, ce qui entraine une augmentation de la taille des cristallites [106].
L'amélioration de la taille des cristaux est un changement avantageux car la capacité d'absorption
d'eau de la bio-fibre dépend de la taille de ses cristaux et I'augmentation de la taille des cristaux

favorise la résistance a I'absorption d'humidité et la réactivité chimique de la fibre. [96].
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Figure 4.3 : Courbe DRX pour (a) fibre brute SM NT, (b) fibre traitée (TO101H) et (c¢)

fibre traitée(T0303H)

Tableau 4.4 : Parametres cristallins calculés et expérimentaux a partir des diffractogrammes

DRX des fibres SM

Position Indice de | Taille des

Type de fibre de pic | FWHM | Area (%) |cristallinité| cristallites | Référence
(°) (%) (nm)
2092 | 9.49 | 24785.55

SMNT (Fibrebrite) | 3660 | 23.44 | 21198.15 |  64.09 3.17 | Présent travail
7264 | 172 | 949.54
2044 | 1032 | 52261.29

SMTOIOT(Traitée) | 3681 | 23.05 | 4648432 |  68.83 2.61 | Présent travail
7272 | 156 | 91631
2096 | 9.65 | 37656.16

SMT0303 (Traitee) | 3024 | 1870 | 25885.64 | 68.76 2.68 | Présent travail
7270 | 154 | 5326.82
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Fibre Strelitei 14.92 5.48 39429.29
reswelicid | 2189 | 398 | 62560.98 70 14.8 [164]
eginae
33.9 5.68 11529.03
Faisceaux vasculaires | 15.79 1.74 2789.23
du palmier dattier | 2228 | 140 | 7487.62 | /82 578 [108]
Fibres de palmier- 15.81 1.79 3006.61
dattier 22.24 1.44 7980.62 56.68 363 [108]
22 4,11 909,26
Kigelia afvicana | 16.86 57.38 1.73 18]
. 16.81 4.89
Sisal 31 337 / 71.2 3.37 [107]
Thespesi a populne a
bark 48.17 3.576 [9]
Lin / / / 70 5.40 [107]
16.31
Herbe de Mendong | 22.35 / / 58.6 14.30 [107]
34.7
. 18.12
Prosopis juliflora 2767 / / 46 15.00 [100]

4.1.5. Analyse thermogravimétrique SMF

Il est nécessaire de déterminer la température de traitement appropriée pour la fabrication de
composites et la préservation des propriétés des fibres constituent ces composites [42]. L'analyse
thermogravimétrique fournit les courbes de dégradation thermique standard pour les propriétés de
I'hémicellulose, de la cellulose et de la lignine [35].0n observe qu’il existe quatre phases de
dégradation pour les trois types de fibre (SM NT (Brute), SM T0303 et SMT0101).Le phase initial
se produit entre 30 et 103°C avec une perte de masse de 7.565%,33 et 100°C avec une perte de
masse de 13.026%,30 et 153°C avec une perte de masse de 7.541%, respectivement pour la fibre
non traitée (SM NT), traitée (SM T03101) et (SM TO0303) ce qui indique 1’élimination de
I’humidité existant causée par le caractére hydrophile des matériaux lignocellulosique [108] et
I’¢limination de certain cires de la surface des fibres SM[120].Lors de la deuxiéme phase la perte
de masse est plus élevé pour la fibre brute, elle estimée a 62.844% a une température de 250
jusqu’a 347°C, tandisqu’elle estimé a 6.167% et a 42.078% pour les deux fibres (SM T0101)et (SM

T0303) respectivement. Cette perte correspond a la décomposition de I’hémicellulose et d’une
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petite quantité de la cellulose [121]. La phase qui suit la dégradation est déterminer entre 250 et
347 °C pour les fibres NT et les fibres trait¢é en NaOH (SM T0101) et entre 352 et 497 °C pour
(SM T0303). Cette phase est caractérisée par une perte de masse majeure d’environ 62.844% des
(T0303) qui est attribué a I’¢limination de la cellulose [99]. Enfin la derni¢re phase de la courbe
de dégradation thermique atteint presque la température 524 et 544°C pour les fibres trait¢ (SM
NT) et les fibre non traitée (TO101) respectivement et atteint 592 °C pour la fibre traitée (SM
T0303). La composition en lignine et les autres constituants chimiques non cellulosiques de la
fibre sont détériorés avec une perte de masse mineurs de —4.986% pour fibres NT et -7.631% pour
les fibres traitées (T0101) et (T0303). Selon la Figure 29 (a) et (b) on peut constater la fibre NT
et (TO101) ne présente pas de chute notable jusqu’a la valeur de 262 °C, ce qui indique une stabilité
thermique proche de cette valeur. Ce résultat est similaire a celui d’autres études conduites
précédemment et faisant 1’objet d’analyse thermique de fibres naturelle [ 1] ; mais selon la Figure
29(b) pour la fibre traitée (T0303), la stabilité thermique diminuer légérement atteignant 245.96°C.
Au final, nous avons un poids résiduel 8.75%,10.8% et 14.35% a 600°C respectivement pour la
fibre non traitée (SM NT), traitée (SM T03101) et (SM T0303). De plus, d’aprées la courbe DTG,
le point de dégradation thermique de la cellulose a été trouvé a 322.6°C pour la fibre non traitée
,342°C et 356°C pour la fibre traitée de (T0101) et a une température de 300 et 403.06°C pour la
fibre traité de (T0303). Les propriétés thermiques du SMF sont comparées a celles d'autres fibres
naturelles et représentées dans le tableau 11. Voir par la suite un graphique représentant les

propriétés thermiques des fibres sélectionnées Figure 36.
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Figure 4.4 : Courbes TGA/DTG pour SMF NT ,T0101 & T0303
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Tableau 4.5 . Tableau de comparaison des propriétés thermiques du SMF avec d'autres
matériaux fibres  naturels.

Fibres Stabilité max | Décomposition Rw (%) Poids Références
Ts¢o T a) max. résiduel

Lygeum spartum 220 338.7 23.51 (600°C) [133]
Juncus s'épanche 200 300 - [149]
Racine de Cissus quadranularis 230 328.9 26.52 (999.7 °C) 174
Ecorce d'Acacia leucophloea 240 325.8 28.4 (549.5°C) [130]
Ficus Religiosa 325 400 - [175]
Centaurea Melitensis 210 317.86 27.22 [179]
Strelitzia reginae brute 233 327.8 24 [164]
Strelitzia reginae T0201H 254 353.4 21 [164]
Strelitzia reginae T0204H 254 352.7 19 (164
Silybum Marianum NT 264.67 322.6 8.75 (600°C) | Travail en cours
Silybum Marianum T0101H 262 345 & 403.06 |  10.8 (600°C) | Travail en cours
Silybum Marianum T0303H 245.96 | 300 & 403.06 | 14.35% (600°C) | Travail en cours

Ts : Température de stabilité Ta: Température de décomposition Ry, : Poids résiduel.

Comparaison de Ts, Td et Rw pour différentes fibres végétales

400 - T
- T
50 . s
£l
" 250
3
2 200

150

00

Fibres

Figure 4.5 : Graphique comparatif des températures de stabilité (Ts), de décomposition (Td) et
du poids résiduel (Rw) pour différentes fibres végétales.

Sur le graphique les barres indiquent la stabilité thermique maximale (en bleu) et la température
maximale de décomposition (en orange), tandis que les barres vertes représentent le poids

résiduel (Rw %) pour les fibres ou cette information est disponible.
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Les fibres montrent des variations significatives dans leurs propriétés thermiques, ce qui refléte

leur composition chimique et leur structure.
4.1.6. Propriétés de traction

Des essais de traction simples ont été réalisés afin de déterminer les propriétés mécaniques du
SMF au moyen de la résistance a la traction, du module de Young et du pourcentage de déformation
a la rupture. L'expérience était basée sur un certain nombre de 35 échantillons de SMF avec un GL
de 40 mm a une vitesse de déformation de 1,0 mm /min. La figure 4.6. représente une courbe
moyenne contrainte-déformation typique. D'aprés le graphique, nous pouvons comprendre que
lorsque la fibre SM est soumise a une charge de traction, la contrainte augmente linéairement par
rapport a la déformation avec un maximum de déformation en traction jusqu'a 1,52 %. La
résistance a la traction des SMF s'est avérée étre de (201,16 MPa), ce qui est inférieur a celui de la
fibre de Salago (1187 MPa), des fibres de racine de Ficuse religiosa (433,32 + 44 MPa), des fibres
de tige de feuille de palmier Areca (364,66 21,46 MPa) et des fibres d'Arundo donax (248 MPa).
En outre, la valeur est supérieure a celle des effluves de Juncus (113+36 MPa) et des fibres de
Hierochloe Odorata (105,73+35,42 MPa) et presque dans la méme moyenne que les fibres de tiges
d'Alfa (134-220 MPa), Fibres de bambou (140-230 MPa) et fibres de palmier dattier brut (170-
275 MPa). Cependant, la déformation a la rupture et le module de Young sont respectivement de
1,593 % et 15,97 GPa, ce qui est inférieur et supérieur a celui des autres types de fibres naturelles
présentées dans le tableau 4.6. CI qui a principalement contribué a la résistance a la traction des

SMF.

200

Average curve

150

100

Stress (MPa)

50

0 T T T T T T T T
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Figure 4.6 : Courbe contrainte-déformation typique d'une fibre S.M. élémentaire
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Tableau 4.6. Valeurs de comparaison des propriétés mécaniques et physiques de ce travail et données

disponibles dans la littérature ouverte.

Propriétés physiques Propriétés mécaniques Réf.
Longueur
Diameétre Déformation | Résistance a | Module de
Type de fibre Densité dela Section
moyen a la rupture la traction Young
(g/em 3) jauge (mm?)
(pm) (%) (MPa) (GPa)
(mm)
Fibre de c
(§]
Selybium 1.098 40 0,0402 222 1.593 201.16 15,97
travail
Marianum
Racine de Ficus
1.246 - - 25,62 8,74+1,8 433,32+44 542426 | [148]
religiosa
Juncus 1.139 40 - 200--400 2,75+0,68 113436 4,38+1,37 | [150]
Bambou 0,6- 1,1 20 - 8-20 - 140-230 11--17 | [176]
Areca Catechu
L 0,78 40 0,395+0,017 | 10,2342,75 322,83+67 | 3,155+2,31 | [149]
Chrysanthéme
1.30 20 118 4,51+£0,95 | 65,12+25,04 | 1,55+0,76 | [161]
morifolium
Arundo donax 1,168+0,003 - - - 3.24 248 9.4 (177
LygeumSpartum
. 1,4997+0,0031 40 180-433 1,49-3,74 | 64.63-280.03 | 4.47-13.27 | [133]
Salago fibre 1.023 - - 0,00623 2.48 1187 - [166]
Tiges d'Alfa 0,890 10 50-100 134-220 13-17.8 | (131
Tige de feuille
de palmier 1,09+24 - - 285-330 347+1,15 | 364,66+21,46 | 9,39+1,13 | [178]
d'Areca
Palmier dattier
0,9-1,5 10 100-1000 5-10 170-275 5-12 (1513
cru
Hiérochloé
1,16+0,02 50 - 136,71+4,34 | 2,37+0,95 | 105,73£35,.42 | 2,56x0,98 | [160]
odorante

4.1.7. Analyse statistique

Compte tenu du grand nombre d'essais mécaniques (35 essais), une dispersion des propriétés

mécaniques a été constatée. Ceci nécessite une étude statistique. Cette technique a été utilisée par

plusieurs auteurs [150, 151, 164, 165]. Les propriétés mécaniques sont analysées par le logiciel

commercial Minitab 14 par l'utilisation des lois de Weibull a 2 parameétres et a 3 parameétres pour

voir la distribution la plus adéquate. La figure 4.7. montre la distribution de Weibull pour la
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contrainte et la déformation a la rupture et le module de Young des fibres SMF. Le module de
Weibull & 2 paramétres et a 3 paramétres m est déterminé graphiquement par une équation
linéarisée (méthode des moindres carrés 'least square estimation LS'), qui est la pente de la courbe.
De méme, les facteurs de forme et d'échelle peuvent étre déterminés. Cette méthode permet de
déterminer le module ( m ), ainsi que la comparaison entre les différentes hypothéses liées a la
nature des résultats expérimentaux obtenus. Les figures 4.7.(a), 4.7.(c) et 4.7.(e) et les figures

4.7.(b), 4.7.(d) et 4.7.(f) comparent les deux types de probabilités. Par exemple, si 1'on prend le
module ( m ) et la contrainte caractéristique ( 0 ¢ ) de Weibull & deux paramétres pour la fibre de
S.M.F. qui sont respectivement égaux a 3,25 et 198,23 MPa. Pour le module de Weibull a trois
parametres, on trouve que : m = 2,42 et 0 9= 180,73 MPa. Il est a noter que la distribution de

Weibull a deux parameétres est la plus adéquate pour 1'estimation de la contrainte des fibres S.M.F.
et la valeur obtenue est de I'ordre de 198,23 MPa par rapport a celles obtenues expérimentalement,

qui est de 201,16 MPa (Tableau 4.7.).
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Tableau 4.7 : Valeurs de comparaison des propriétés mécaniques et des parametres de Weibull 2
obtenus dans ce travail et données disponibles dans la littérature ouverte

Distribution de Weihull
Rézultat: expérimentanx
GL I paramétre:
Fibres Reférences
(mm} ) - a E E G Es
m . mal
(um) (MPa) | (%) | [MPa) MPa) (AP )
SMF 40 22 0116 159 | 1597 | 325 19823 | 473 | 1478 Travail aciuel
Dattier 50 377 117 313 43 445 12823 | 147 | 478
Agave Amr Equh, | 40 263 142 | 360 | 214 | 233 13343 | 200 328
Agave Amr. Water 40 139 132 329 133 | 195 12837 | 202 | 247 L1
Jancus el L. 40 280 113 2,75 438 [ 2,77 11406 | 2,79 | 4.80 -

4.1.8. Etude SEM du SMF

La micrographie SEM est une méthode appropriée pour vérifier la morphologie de surface des
fibres brutes. Les micrographies SEM ont été prises a un grossissement de 838x et 1850x pour les
vues en coupe longitudinale et transversale, respectivement. Dans la figure 4.8.(a), le SEM montre
la morphologie des fibres de Silybum Marianum extraites, a travers lesquelles le diametre du
faisceau S.M.F. a ét¢ mesuré a 271,6 um. Dans la vue en coupe transversale du S.M.F. (Figure
4.8.(b), il est possible de remarquer a la fois une couche de revétement de composants non
cellulosiques sur la surface et un diametre de fibre individuelle d'environ 20 um. Les fibres
individuelles sont liées entre elles par de la lignine, de I'hémicellulose et ont une surface rugueuse
et rainurée avec la présence de certaines impuretés (principalement de la lignine et de la cire), ce
qui est représentatif des fibres non traitées. La présentation de vides et de cavités crée une surface
rugueuse caractéristique du SMF. Cette situation des caractéristiques mécaniques et de la surface
rugueuse de la fibre est nettement meilleure pour la liaison avec la matrice polymeére. Il est donc
adapté a la préparation d'échantillons composites. Les mémes observations sont rapportées par

d'autres auteurs [133, 150, 177].
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Figure 4.8 : Micrographies MEB de la fibre MS prises en vue longitudinale (838x) (a) et en

coupe transversale (1850x) (b).

4.1.9. Conclusion

Dans cette étude de recherche exploratoire, les fibres SMF extraites de I'écorce de la plante Silybum
Marianum ont été¢ étudies et caractéris€ées pour leurs propriétés thermiques, physiques et
mécaniques a l'aide d'essais de traction anatomiques, FTIR, DRX, TGA et d'analyses de
morphologie de surface. Sur la base de 1'étude ci-dessus, les conclusions suivantes ont €té tirées :
les fibres SMF ont une faible densité, une résistance a la traction modérée et une stabilité thermique
jusqu'a 225 °C, ce qui leur permet de résister a la température du processus de polymérisation sans
détérioration, ce qui les rend adaptées aux applications de matériaux composites légers avec une

morphologie de surface rugueuse qui assure une meilleure résistance et une meilleure liaison.
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5. Partie numérique

5.1.1. Quelques concepts de base

La méthode des ¢éléments finis (MEF) (FEM), ou analyse par éléments finis (AEF) (FEA), est
basée sur l'idée de construire un objet compliqué avec des blocs simples, ou de diviser un objet
compliqué en morceaux plus petits et plus faciles a gérer. L'application de cette idée simple se
retrouve partout dans la vie quotidienne, ainsi que dans I'ingénierie. Par exemple, les enfants jouent
avec des jouets LEGO® en utilisant de nombreuses petites pieces, chacune d'une géométrie tres
simple, pour construire divers objets tels que des trains, des bateaux ou des batiments. Avec de

plus en plus de petites pieces, ces objets deviennent de plus en plus réalistes.

En termes mathématiques, il s'agit simplement de ['utilisation du concept de limite, c'est-a-dire
d'approcher ou de représenter un objet lisse avec un nombre fini de pieces simples et d'augmenter

le nombre de ces pieces afin d'améliorer la précision de cette représentation.

5.1.2. Pourquoi l'analyse par éléments finis ?

Les ordinateurs ont révolutionné la pratique de l'ingénierie. La conception d'un produit, qui se
faisait auparavant a l'aide de fastidieux dessins a la main, a été remplacée par la conception assistée
par ordinateur (CAO) (CAD), qui fait appel a l'infographie. L'analyse d'une conception, qui
s'effectuait auparavant par des calculs manuels et de nombreux essais, a été remplacée par des
simulations informatiques utilisant des logiciels d'ingénierie assistée par ordinateur (IAO) (CAE).
Ensemble, la CAO, I'TAO et la fabrication assistée par ordinateur (FAO) (CAM) ont radicalement
changé le paysage de l'ingénierie ( ). Par exemple, une voiture, dont la conception
prenait cinq a six ans, peut désormais étre produite en un an, de la conception a la fabrication,

grace aux technologies CAO/IAO/FAO.

Parmi tous les outils de calcul pour I'AO, les ¢léments finis sont la méthode la plus largement
appliquée ou l'une des « calculatrices » modernes les plus puissantes disponibles pour les étudiants
en ingénierie et les professionnels. L'AEF permet de tester virtuellement la conception d'un
produit. Elle aide les utilisateurs a comprendre leurs conceptions et a mettre en ceuvre les
modifications appropriées dés le début du processus de développement du produit. L'adoption de
l'analyse par éléments finis dans le cycle de conception est motivée par la pression du marché, car
elle offre de nombreux avantages qui aideront les entreprises a fabriquer de meilleurs produits en

réduisant les colts de développement et les délais de mise sur le marché.

De meilleurs produits avec des cotits de développement et des délais de mise sur le marché réduits.
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Figure 5.1 : Evolutions du systétme numérique

5.1.3. Applications des éléments finis en ingénierie

Les ¢éléments finis peuvent €tre utilis€és pour résoudre les modeles mathématiques de nombreux
problémes d'ingénierie, de l'analyse des contraintes des fermes et des structures ou des machines
complexes, aux réponses dynamiques des automobiles, des trains ou des avions sous différentes
charges mécaniques, thermiques ou électromagnétiques. Il existe de nombreuses applications des
¢léments finis dans les secteurs de 'automobile, de 1'aérospatiale, de la défense, des produits de
consommation, de 1'équipement industriel, de 1'énergie, des transports et de la construction, comme
le montrent certains exemples dans le tableau 5.1. Ces derni¢res années, les applications de
I'analyse par éléments finis ont également été étendues a la science des matériaux, au génie

biomédical, a la géophysique et a de nombreux autres domaines émergents.

5.1.4. Introduction MEF

La méthode des ¢léments finis (MEF) s'est développée selon deux axes. D'un point de vue
mathématique, il s'agit d'une méthode de construction d'une fonction qui rend 1'énergie potentielle
minimale. Du point de vue de l'ingénierie, il s'agit d'une méthode permettant d'assembler des
¢léments structurels, qui peuvent étre analysés séparément, en une €équation d'équilibre globale
pour la structure. Du point de vue mathématique, la MEF est une forme particuliére de la méthode
de Rayleigh-Ritz, qui a une longue histoire. On peut dire que la MEF moderne a commencé avec
Courant en 1943 [180]. Son article a eu peu d'impact parce que la méthode n'était pas pratique
jusqu'au développement des ordinateurs numériques dans les années 1950. Cette approche a

maintenant été largement explorée par les mathématiciens et repose sur une base mathématique
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solide. Des études précises de 1'analyse des erreurs et des preuves de convergence sont disponibles.

[181] Cependant, I'¢tude des fondements mathématiques, impliquant les espaces de Sobolev,

L'analyse des structures en les divisant en éléments, tels que les poutres, les longerons, les
panneaux de cisaillement, etc., qui peuvent étre analysés séparément, s'est développée au cours

des cent dernicres années pour devenir une méthode standard d'analyse technique.

L'organisation des calculs a 1'aide de 1'algébre matricielle a ét¢ largement développée a partir de
1950 environ, lorsque les ordinateurs sont devenus disponibles et ont rendu ces méthodes de calcul
pratiques.[182]Un article de référence sur l'application de la formulation directe de la rigidité aux
problémes de continuum a été publi¢ par Turner, Clough, Martin et Topp en 1956.[183] La méthode
a ensuite été appelée méthode des « éléments finis » par Clough,[184] par opposition a la méthode
des différences finies qui était largement utilisée pour la résolution des problémes de continuum a

I'époque.

Du point de vue de l'ingénieur structurel, 1'analyse d'une structure est réalisée en écrivant des

équations pour l'assemblage d'éléments structurels qui décrivent
(1) la compatibilité ou la continuité des déformations
(2) 1'équilibre des forces de contact aux articulations
(3) les relations force-déformation pour les éléments.

Dans la méthode de la rigidité directe, a partir de laquelle la FEM a évolué, la continuité des
déplacements (et des rotations) est obtenue en exprimant tous les déplacements des ¢léments et
des articulations dans un seul systéme de coordonnées global, puis en mettant en équation les
déplacements a l'endroit ou les éléments se rejoignent. L'équilibre des forces agissant sur les
articulations est alors facilement exprimé en utilisant le méme systéme de coordonnées global pour
les forces de contact des €¢léments structurels joints. La relation force-déformation est une relation
exprimant les forces agissant sur un ¢lément comme une fonction linéaire des déplacements des
articulations. La matrice des coefficients est appelée matrice de rigidité de I'¢élément. L'élimination
des forces de 1'élément des équations d'équilibre conduit a une seule équation algébrique linéaire
pour les forces externes en termes de déplacements des articulations. La matrice des coefficients

est appelée matrice de rigidité globale.

Dans cet ouvrage, I'accent sera mis sur la MEF en tant que méthode systématique de construction
d'une fonction qui fait de 1'énergie potentielle un minimum. Toutefois, les concepts issus des

formulations matricielles de l'analyse structurelle seront également utilisés.
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Par exemple, 1'addition directe, ou la fusion, des matrices de rigidité¢ des ¢léments sera un concept

important.

Je résumerai d'abord plus en détail la méthode de rigidité directe de 1'analyse structurelle du point

de vue de l'ingénieur structurel.

5.1.5. Modélisation géométrique

La modélisation géométrique est la premicre étape essentielle dans une analyse par éléments finis.

Elle consiste a définir ou importer la représentation mathématique du domaine physique a analyser.

5.1.5.1. Fonctionnalités clés

o Création directe de géométries :
Utilisation d'outils CAO (Conception Assistée par Ordinateur) pour créer des formes

simples ou complexes directement dans le logiciel MEF.
o Exemples : ANSYS Design Modeler, Abaqus/CAE, SpaceClaim.

o Importation de géométries :
Importation de modéles 3D créés dans des logiciels externes tels que CATIA,

SolidWorks, ou AutoCAD. Les formats courants incluent STEP, IGES, et STL.
o Simplification géométrique :

o Elimination des détails inutiles comme les petits trous, les congés ou les micro-

caractéristiques.
o Réduction de la complexité pour limiter les besoins en ressources de calcul.
Types de géométries
e 1D : Lignes ou poutres (analytiques ou physiques).
e 2D : Surfaces planes ou courbes.
e 3D : Solides avec des volumes complexes.

5.1.6. Maillage automatique et manuel

Le maillage divise la géométrie en petits éléments finis (1D, 2D, ou 3D) connectés par des nceuds.
Cela permet de convertir le domaine continu en un domaine discret sur lequel les €quations

différentielles peuvent étre approximeées.
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Maillage automatique

o Fonctionnement : Le logiciel génére automatiquement un maillage adapté a la géométrie

et aux besoins de l'analyse.
e Avantages :
o Rapide et pratique pour des géométries complexes.

o Peut-étre combiné avec des algorithmes d’adaptation pour affiner le maillage dans

les zones critiques.
o Inconvénients :
o Moins de controle sur la qualité du maillage dans certaines régions.
Maillage manuel

o Fonctionnement : L'utilisateur controle la taille, la densité et la forme des éléments dans

des régions spécifiques.
e Avantages :

o Meilleure précision dans les zones de fortes variations (ex. : zones de

concentration de contraintes).
o Réduction du nombre d'é¢léments inutiles dans les zones peu critiques.
e Inconvénients :
o Plus chronophage a configurer.
Types d'éléments
e 1D : Poutres, barres, cables (¢léments linéiques).
e 2D : Triangles, quadrilateres (pour les coques ou plaques).
e 3D : Tétracdres, hexaedres (pour les volumes).
Critéres de qualité du maillage

1. Aspect ratio : Rapport des longueurs des cotés d’un élément. Un ratio proche de 1 est

idéal.
2. Skewness : Mesure de la distorsion d’un élément. Une faible distorsion est préférable.
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3. Taille : Les éléments doivent étre plus petits dans les zones a gradients élevés (fortes
variations de contraintes ou de température).

5.1.7. Définition des propriétés physiques et des conditions aux limites

Cette étape consiste a attribuer les caractéristiques matérielles et a définir les interactions
physiques pour I’analyse.

5.1.7.1. Propriétés des matériaux

1. Isotropie : Les propriétés du matériau sont les mémes dans toutes les directions (ex. :
métaux).

2. Anisotropie : Les propriétés dépendent de la direction (ex. : composites, fibres).
3. Non-linéarités :
o Non-linéarité matérielle : Plasticité, viscoélasticité.
o Non-linéarité géométrique : Grandes déformations.
Exemples de propriétés matérielles :
e Densité (p\rho),
e Module de Young (EE),
e Coefficient de Poisson (v\nu),
e Conductivité thermique,
e Modules de cisaillement (GG).

5.1.7.2. Conditions aux limites

Les conditions aux limites décrivent comment le modéle interagit avec son environnement
physique.

1. Supports (Déplacements imposés) :
o Encastrement : Tous les degrés de liberté sont bloqués (ex. : base fixe).

o Appui simple : Un ou plusieurs degrés de liberté sont bloqués (ex. : déplacement
en Z7).

2. Charges appliquées :
o Forces : Linéiques, surfaciques, ou volumiques.
o Moments : Torsion ou flexion.
o Pressions : Charges normales appliquées a une surface.
o Températures : Variation thermique dans le domaine.
3. Interactions :

o Contacts entre plusieurs corps.
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o Interactions fluides-structures (pour des analyses couplées).

5.1.8. Modélisation d’un essai de traction sur un échantillon de fibre de SM N.T. sur

ANSYS WorkBench.

5.1.8.1. Géométrie :

La mod¢lisation numérique de 1’essai de traction d’un échantillon de fibre de S.M N.T. a été
réalisée a I’aide du logiciel ANSYS Workbench. Les étapes suivantes ont été suivies pour la

définition de la géométrie :

e Détermination du diametre de la fibre :
La section de la fibre est considérée comme circulaire. Le diamétre utilisé pour la
modélisation est basé sur la moyenne des mesures obtenues lors des essais
expérimentaux. Ce diamétre est de 0,183 mm.

o Définition de la longueur entre mors :
La longueur utile de la fibre, c¢’est-a-dire la distance entre les deux mors de fixation
durant I’essai, est fixée a 40 mm.

e Propriétés Physique : Module de young E = 18,2 GPa, la densité :p = 1,098 g/cm?

Ces données ont été intégrées dans le module de modélisation d’ANSYS Workbench pour la
génération d’un modele 3D représentatif de 1’échantillon, en vue d’une simulation réaliste de son

comportement mécanique sous traction.
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0 0o 0.02 () £ X
0,005 0,075

Figure 5.2 : Géométrie de I’échantillon sur ANSYS 2021 R1
5.1.8.2. Maillage.

Le maillage appliqué est un maillage structuré régulier sur toute la longueur de la fibre. Il semble

assez fin, ce qui permet d'obtenir une meilleure précision dans la simulation. Voir Figure 5.3.

Echelle de longueur : L’échelle en bas de I’image (0 & 0.005 m) montre 1’étendue physique de la

fibre simulée (= 5 cm), ce qui correspond bien a la longueur indiquée précédemment.
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Figure 5.3 : Schémas représente le maillage de I’échantillon.

5.1.8.3. Application des conditions aux limites dans ANSYS Workbench

o 0,01 0,02 (rm) =
I 2929000 a0
0,005 0,075

Figure 5.4 : Schéma représente la force appliquée sur I’échantillon.

79



Partie numérique

Cette configuration correspond a un essai de traction uniaxial, ou I’on applique une force de

traction a une extrémité de la fibre pendant que 1’autre est maintenue fixe. Voir figure 5.4.

Ce type de simulation permet de déterminer le comportement mécanique de la fibre sous charge,

notamment :
e Le module de Young (rigidité),
e La contrainte maximale avant rupture,
e Le comportement viscoélastique ou non linéaire, selon les options du matériau.
Description de ’image :

e Cette vue montre une fibre végétale de type S.M N.T. modélisée en 3D dans ANSYS
Workbench (version 2021 R1).

o La fibre est représentée sous forme cylindrique allongée selon une direction diagonale,

positionnée selon 1’axe global de référence.

e L’échelle au bas de I’image indique une longueur de 0,02 m (20 mm), ce qui correspond
a la moitié de la longueur réelle de la fibre (car ’image montre une vue partielle ou une

symétrie).

e Le carré rouge a gauche représente la zone de blocage (encastrement) : cette extrémité

est immobilisée pour simuler la prise dans les mors de fixation de la machine de traction.

e L’autre extrémité (a droite) est libre ou soumise a un déplacement imposé, selon le type
de chargement choisi pour I’essai de traction (typiquement une force axiale ou un

déplacement longitudinal appliqué dans ’axe Z). Voir figure 5.5.
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Figure 5.5 : Schéma annoté vectoriel

Figure 5.6 : Application de force et fixation d’échantillon.

Tableau 5.1 : Paramétres de simulation de 1’essai de traction de la fibre S.M.N.T. dans

ANSYS Workbench
Parameétre Valeur Description
Type d'analyse Dynamique explicite Simulation transitoire rapide (Explicit Dynamics)
Géométrie Cylindre Représentation simplifiée de la fibre
Longueur de la 40 mm Distance entre les deux mors de fixation
fibre
Diamétre moyen 0,183 mm Moyenne des diamétres mesurés
expérimentalement
Matériau Fibre végétale (S.M N.T) | Propriétés : E = 18,2 GPa, p = 1,098 g/cm?,
Maillage Fin (¢léments hex ou Assure une bonne résolution des gradients de
tétraédriques) contraintes
Condition de Traction axiale Application d’un déplacement ou d’une force
chargement selon I’axe longitudinal
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Erreur rencontrée | Solver error — time step Pas de temps trop faible pour la stabilité
too small numérique

Remédiation Ajustement du maillage / | Modifier la taille des éléments, la durée de

proposée chargement simulation ou la méthode d’analyse

5.1.9. Interprétation du résultat de déformation totale

La figure ci-dessous figure 5.7. Illustre la déformation totale obtenue lors de la simulation
numérique d’un essai de traction uniaxiale sur une fibre végétale modélisée sous ANSYS
Workbench. La fibre, de géométrie cylindrique (longueur de 40 mm et diameétre de 0,183 mm),
est soumise a une contrainte axiale avec une extrémité encastrée et 1’autre libre. La carte de
déformation montre une variation progressive des déplacements, allant d’un minimum nul au
niveau du point fixe (zone bleue) jusqu’a une valeur maximale de 8,44 x 10 m a I’extrémité

sollicitée (zone rouge).

Cette distribution homogéne indique un comportement élastique linéaire typique des matériaux
isotropes soumis a une traction pure. L’absence de zones de concentration de déformation ou de
discontinuités traduit la bonne qualité du maillage et la cohérence des conditions aux limites
appliquées. Ce résultat confirme que la fibre étudiée présente une bonne élasticité et une réponse
mécanique stable sous I’action d’une charge axiale modérée. La simulation met ainsi en évidence

la capacité du matériau a supporter des contraintes de traction tout en conservant une déformation

uniforme le long de son axe longitudinal.

Figure 5.7. Tllustre la déformation totale obtenue lors de la simulation numérique
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Figure 5.8. Essai de traction des trois types des fibres

Le graphique dans la figure 5.8. Montre une comparaison entre les résultats expérimentaux et

numériques de I’essai de traction pour trois types de fibres (SM NT, SM T0101, SM T0303)

L’axe des abscisses représente la Déformation (en mm), et I’axe des ordonnées montre la

Contrainte (en MPa), tous deux dans le contexte de mécanique des matériaux.

Les labels sont en rouge pour bien distinguer les grandeurs physiques principales, ce qui est une
bonne pratique pédagogique

Les trois fibres sont identifiées (SM NT, SM T0101, SM T0303), chaque type ayant une courbe
pleine (expérimental) et une courbe pointillée (numérique)

Type d’analyse

Total Déformation (Déformation totale)
C’est un résultat typique d’une analyse statique structurelle. Elle montre le déplacement
global (en mm) de chaque point du mode¢le aprés application d’une charge, ici sans tenir compte

uniquement de la direction du chargement (toutes directions combinées).

Le maillage est correct et régulier.
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Le matériau réagit de fagcon homogene.

Il n’y a pas de concentration de contraintes anormale.

5. Conclusion du résultat

Cette simulation démontre :

La bonne élasticité de la fibre.

Une répartition uniforme de la déformation sous traction.

Un comportement linéaire
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6. Conclusion et perspectives

L’¢tude menée dans le cadre de cette thése s’inscrit dans une démarche scientifique visant a
valoriser les ressources naturelles renouvelables dans le domaine des matériaux composites. Les
enjeux environnementaux et économiques actuels incitent a la substitution des fibres synthétiques
par des renforts d’origine végétale. Dans cette optique, la présente recherche a porté¢ sur la
caractérisation et la modélisation du comportement mécanique de la fibre végétale SM N.T, en vue

de son intégration potentielle comme renfort biosourcé dans les matériaux composites.

Dans un premier temps, un ensemble d’analyses expérimentales a été entrepris afin d’évaluer les
propriétés fondamentales de cette fibre. Les résultats obtenus par spectroscopie infrarouge a
transformée de Fourier (FTIR) ont permis d’identifier les principaux constituants chimiques de la
fibre, notamment la cellulose, I’hémicellulose et la lignine. La diffraction des rayons X (XRD) a
révélé un indice de cristallinité élevé, traduisant une organisation structurale favorable a la
résistance mécanique. Par ailleurs, les analyses thermogravimétriques (TGA) ont démontré une
stabilité thermique satisfaisante jusqu’a des températures supérieures a 250 °C, ce qui rend la fibre

compatible avec plusieurs matrices polymeres utilisées dans les composites.

Les observations morphologiques réalisées par microscopie ¢lectronique a balayage (SEM) ont
mis en évidence une surface relativement rugueuse, présentant des microfissures et des cavités
susceptibles d’influencer 1’adhérence fibre/matrice. Enfin, les essais de traction ont permis de
déterminer les propriétés mécaniques globales de la fibre SM N.T, notamment son module de
Young, sa résistance a la rupture et sa déformation maximale. Ces essais ont confirmé le caractere
¢lastique fragile du matériau, la rupture survenant avant I’apparition d’une déformation plastique

significative.

Dans un second temps, la modélisation numérique a été réalisée a 1’aide du logiciel ANSYS
Workbench, dans le but de reproduire I’essai de traction et d’analyser la répartition des contraintes
et des déformations le long de la fibre. Le modele tridimensionnel élaboré, tenant compte des
conditions aux limites et des propriétés mécaniques mesurées, a permis de simuler le
comportement ¢lastique de la fibre sous charge. Les résultats obtenus ont montré une distribution
homogene des contraintes axiales et des déformations localisées aux extrémités, en cohérence avec
les observations expérimentales. Cette modélisation a ainsi confirmé la fiabilité des données

expérimentales et a permis de mieux comprendre les mécanismes de rupture du matériau.

Sur la base de ces résultats, il apparait que la fibre SM N.T présente un potentiel réel comme

renfort naturel pour les matériaux composites, grace a son faible poids, sa résistance spécifique
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¢levée et sa biodégradabilité. Toutefois, certaines limites subsistent, notamment sa nature
hydrophile, sa variabilité morphologique et sa compatibilité limitée avec les matrices polymeres

hydrophobes.

Pour les travaux futurs, plusieurs perspectives peuvent €tre envisagées. Il serait pertinent d’étudier
I’influence des traitements de surface (alcalin, silane, acétylation, etc.) sur les propriétés
d’adhérence et la stabilité dimensionnelle de la fibre. De plus, la mise en place d’un mod¢le
numérique multi-échelle intégrant la microstructure interne de la fibre permettrait de mieux prédire
son comportement sous différents types de sollicitations. L’intégration de la fibre SM N.T dans
des composites a matrice polymere pourra également faire 1’objet de simulations mécaniques et
thermiques afin d’évaluer leurs performances globales. Enfin, une analyse de durabilité
environnementale (analyse du cycle de vie) pourrait compléter cette étude afin d’évaluer I’impact

¢cologique global de ces nouveaux matériaux.

En conclusion, ce travail démontre que la fibre SM N.T possede des caractéristiques prometteuses
pour le développement de bio-composites durables et performants, répondant aux exigences
mécaniques et environnementales de 1’industrie moderne. L’association de la caractérisation
expérimentale et de la modélisation par éléments finis constitue un outil puissant pour la
compréhension et I’optimisation du comportement des fibres végétales, ouvrant la voie a une

utilisation accrue des matériaux biosourcés dans le domaine des composites avancés.
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