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Les matériaux composites naturels, tels que I'os ou le bois, sont utilisés dans les batiments
composites depuis des milliers d'années, mais l'industrialisation des matériaux composites
synthétiques n'a commencé quau XXe siécle [1]. En particulier dans les secteurs de
l'automobile et de l'aérospatiale, les matériaux composites ont le potentiel de remplacer les
matériaux métalliques en ajoutant 60 a 80 % de poids en plus pour un niveau donné de
performances mecaniques et thermiques [2], [3].

Les caractéristiques mécaniques du renfort ont un impact important sur les performances
mécaniques des matériaux composites. Il existe plusieurs sortes de renforts (tissés, tricoteés,
non tissés, etc.). Les secteurs de l'aérospatiale et de l'automobile utilisent plus fréquemment
des renforts tissés plutdt que tout autre type d'architecture. la taille du renfort tissé est choisie
en fonction des performances recherchées [1]. Les préformes des tissu tissé bidirectionnel
sont congues pour répartir les charges dans les deux sens du plan. En revanche, l'industrie
aeronautique utilise des preformes tissées tri-directionnelles (avec des renforts dans
I'épaisseur) pour apporter une résistance au délaminage [4]. une approche multi-échelle est
nécessaire pour appréhender le comportement des renforts tissés de la fibre en passant par le
fil jusqu'a la structure finie [5].

Traditionnellement, les combustibles fossiles sont utilisés dans la creation des matériaux
composites renforcés par tissage. Les effets negatifs de ces matériaux conventionnels sur
I'environnement ont encouragé I'exploitation des ressources naturelles pour la création de
matériaux composites respectueux de I'environnement. En conséquence, l'utilisation des
techniques du développement durable dans I'activité des matériaux composites a été
encouragée par les nouvelles lois industrielles [6]. L'une des meilleures options matérielles
pour remplacer les fibres synthétiques utilisées comme renfort fibreux dans les matériaux
composites semble étre les fibres issues de ressources naturelles.

Les fibres naturelles se présentent dans une grande diversité et sont largement disponibles,
permettant une utilisation décente de ces ressources. En Afrique du Nord, les ressources
naturelles sont fréqguemment utilisées dans la médecine traditionnelle et l'artisanat plutét que
dans le secteur des matériaux composites. Le probleme du développement durable domine
actuellement les politiques sectorielles du plan de croissance, ce qui a accru la pression pour
investir dans des technologies a faible co(t, a faible consommation de matieres premiéres et
peu polluantes. Cela est devenu l'un des principaux obstacles au soutien de nouveaux
processus de croissance économique et a l'adaptation de la structure socio-économique aux

changements en cours. Pour que I'économie s'integre dans I'économie mondiale, qui est de
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plus en plus axée sur une économie de la connaissance en tant que capital intellectuel, de
nouveaux biens et techniques de production industrielle doivent étre développeés [7].

Le manuscrit est divisé en quatre chapitres. Le premier chapitre porte sur les derniers
développements dans la conception et la fabrication des matériaux composites a base de fibres
naturelles, en décrivant les différentes étapes de la récolte a I'exploitation. Ensuite, le
processus de conversion de les plantes naturelle en fibres par extraction. Puis, les différentes
formes de renforts tissés a base de fibres sont introduits avec un accent sur les renforts tissés
2D. Apreés cette présentation des renforts I'analyse du comportement des renforts a été
abordée. Ensuite, I'effet du procédé de fabrication sur les performances des fibres au sein des
renforts tissés est décrit a travers leurs propriétés mécaniques. Enfin, les procédés de
fabrication des matériaux composites sont présentes, ainsi que les méthodes de caractérisation
et les domaines d'application.

Le deuxieme chapitre s'attache a étudier les avantages des composites tissés de plusieurs
manieres différentes, ainsi que par mécanismes spécifiques de comportement et de
déformation des renforts tisses, et vise a élucider les apports et les limites d'une telle approche
qui consiste a lier un modele de comportement non linéaire a un critére de rupture fragile pour
évaluer la structure composite tissée.

Le troisiéme chapitre est consacré a la mise en ceuvre et a la caractérisation de structures
tissées bidirectionnelles a base de fibres naturelles. Des structures congues pour des structures
tissées bidirectionnelles sont présentées, ainsi que les différentes étapes du processus de
tissage. Ensuite, les différentes propriétés histologiques et meécaniques des plis tissés
bidirectionnels 2D sont déterminées de I'étape de conception a la fabrication jusqua la
caractérisation des structures tissées. La méme approche utilisée dans l'analyse des structures
de fibres tissées bidirectionnelles 2D a été appliquée.

Le quatriéme chapitre traite de la mise en ceuvre de matériaux composites renforcés a
structures tissées bidimensionnelles a base de fibres naturelles. La mise en ceuvre de
matériaux composites a base de structures tissées bidimensionnelles bidirectionnelles est
présentée en décrivant le procédé de fabrication. Ensuite, les propriétés mécaniques des
matériaux composites produits sont analysées et les résultats obtenus par des expériences sont

analyses, qui sont la résistance a la traction et la rupture par flexion.
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1.1.Développement et application des fibres végétales

1.1.1. Introduction

Depuis I’ Antiquité, I'homme a créé des matériaux composites en combinant des matériaux
de compositions différentes pour produire des matériaux aux qualités spécifiques.

De nombreux matériaux naturels lui ont fourni des modeles, tels que les osselets durs mais
Iégers constitués de fibres de collagene noyées dans une matrice minérale d'apatite solide et
cassante, ou le bois tendre mais durable constitué de fibres de cellulose noyées dans de
I'némicellulose et de la lignine [1, 2].

En raison des caractéristiques mécaniques souvent liées a la faible densité et a la famille
des matériaux composites fibreux, apparus dans les années 1940, ils n'ont cessé de progresser.
Leur excellent rapport prix/performance leur a donné acces a un tres large éventail
d'applications dans une variété de domaines, y compris les industries de l'aérospatiale, de
l'automobile, de la marine, des chemins de fer, du batiment, du meuble et de la décoration[3].

Méme si lI'avancement des composites est salué comme prometteur, certains obstacles
doivent encore étre résolus, tels que ceux liés a I'environnement, a la santé et a la sécurité.

A la fin de leur vie utile, la récupération des matériaux composites typiques avec leur
renfort en fibre de verre, en aramide ou en carbone présente un défi important. L'utilisation de
fibres naturelles aide a surmonter parce que sont biodégradables et fabriqués a partir de
ressources renouvelables. La peau et les voies respiratoires de ceux qui les manipulent sont
moins irritées. Les fibres naturelles sont également moins denses que les fibres constituées de
minéraux[4, 5].

Le faible colt et les hautes qualités mécaniques spécifiques (résistance et rigidité) des
fibres végétales sont des avantages cruciaux. Au lieu de cela, leur capacité a absorber

beaucoup d'eau et leur tolérance aux basses températures ont tendance a étre utiles [6].

1.1.2. Présentation des fibres végétales

Qu'il s'agisse de feuillus ou de résineux, les fibres lignocellulosiques en sont
majoritairement issues et employées dans l'industrie. De plus, ils peuvent provenir de
nombreuses plantes, telles que le lin ou le chanvre. L'origine de la composition botanique des
fibres comme le milieu de culture, le climat, I'4ge détermine leurs propriétés. Ainsi, une
espece peut étre préférée a une autre en fonction des qualités requises [7].

La lamelle intermédiaire, qui garantit la cohésion cellulaire et confére a la fibre sa rigidité,

entoure les fibres lignocellulosiques d'un point de vue cellulaire (figure 1.1). La paroi
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secondaire, beaucoup plus dense et plus durable, se distingue alors de la paroi principale
relativement fine. Le mur secondaire comporte trois couches, S, S2 et S3, qui y sont divisées.
Des micro-fibrilles de cellulose disposées parallelement et dispersées en hélices constituent
l'essentiel de sa structure. La paroi de chaque cellule est principalement constituée de
pectines, de lignine, de cellulose et d'hémicelluloses. La pectine et les hémicelluloses
constituent le lien interstitiel entre les fibres individuelles. Selon I'étendue du développement
de la fibre, les molécules de cellulose se regroupent pour former des faisceaux de micro-
fibrilles, ou les molécules forment des ponts d'hydrogene entre elles et produisent une
structure ordonnée ou dissipative [8]. La résistance de la fibre a la traction et a I'écrasement
sera assurée par les couches S1, S2 et S3. La lumiére, également connue sous le nom de cavité

centrale de la fibre, est I'endroit ou la séve peut circuler.

Lumen

Paroi
secondaire

N
P
-q_

Lignine e ]

Hémicellulose « i

Paroi
primaire

Cellulose - C

Lamelle
moyenne

Figure. 1.1. Représentation schématique de la paroi cellulaire[9].

1.1.3. L'histoire des fibres végétales

Les fibres synthétiques et végeétales coexistent depuis longtemps, chacune pour ses
bienfaits uniques. Le développement des fibres synthétiques a commencé au 20eme siecle ;
les Allemands ont introduit le chlorure de polyvinyle en 1934 et les Américains ont introduit
le nylon un an plus tard. Les fibres végétales ont commencé a remplacer progressivement les
fibres synthétiques du fait de la hausse du prix de "l'or noir", notamment a la lumiere des
considérations récentes portées sur d'autres préoccupations, notamment la préservation de
I'environnement et les restrictions de recyclage. Aujourd'hui, les fibres végétales sont
largement utilisées dans une variété d'industries, y compris la construction, le textile et

l'automobile [10].
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1.1.4. Classification des fibres végétales
Les facteurs suivants peuvent étre utilisés pour différencier les fibres :

Les fibres végétales peuvent étre divisées en fibres de tige (Kénaf, jute, lin et ramie) et en
fibres de feuille en fonction de la partie de la plante dont elles proviennent (Sisal, abace, paille
d'herbe) [1].

On peut identifier les fibres ligneuses (dures et rigides issues de matieres ligneuses comme le
bois, les déchets de I'industrie du bois et les fibres non ligneuses) en fonction de leur teneur en
holo-cellulose (cellulose et hémicellulose) et en lignine (molle, souple, issue de végétaux non
ligneux souvent annuelle relativement moins riche en lignine comme le kénaf, le chanvre, le
sisal, le jute et le lin) [11].

Les fibres vegétales peuvent étre divisées en deux types en fonction de leur longueur : les
fibres longues, appelées fibres libériennes, provenant des tiges des plantes annuelles, et
I'écorce de la tige. Elles sont molles, mais les fibres longues des feuilles ou des troncs
d'arbres, riches en lignine, sont plus dures et plus rigides. ainsi que des petites fibres ou cables

reliés aux fibres longues [1].

1.1.5. Type de fibres végétale

Les fibres naturelles sont souvent divisées en trois groupes en fonction de leurs sources :
animale, végétale et minérale. Les fibres vegétales, majoritairement constituées de cellulose,
offrent de meilleures qualités mécaniques que les fibres issues danimaux. Ces derniéres,
comme la soie et la laine, sont frequemment utilisées dans l'industrie textile. Les fibres
d'origine végétale peuvent étre divisées en sous-familles en fonction de leur mode
d'obtention : a partir de graines, de fruits, d'écorce, de feuilles, de bois, de tiges ou de canne

[12]. La figure. 1.2 présente les nombreuses variétés de fibres naturelles.
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Figure. 1.2. Types de fibres disponibles [12].

1.1.5.1. Les fibres végétales

La section suivante (Fibres végétales) se concentrera sur ce groupe de fibres et I'étudiera en
profondeur.

Les fibres végétales sont dérivees de la biomasse et peuvent étre extraites du fruit, de la tige
ou de la feuille d'une plante. Ils sont principalement constitués de pectines, de lignines, de
cellulose et d’hémicelluloses. Ils sont principalement utilisés pour leurs avantages inégalés,
notamment leur faible densité, leur pouvoir isolant thermique, leurs qualités mécaniques, leur
biodégradabilité et leurs avantages écologiques [13].

Le retour des industries aux fibres végétales en Europe au debut du XXle siecle est
notable. La tendance se déplace vers ces types de fibres écologiques et utiles en raison de la
sensibilisation croissante a I'environnement et du soutien gouvernemental et institutionnel aux
investissements durables. Compte tenu de la rareté et du codt élevé des ressources pétroliéres,

ce rendement est d'autant plus crucial.




Généralité sur les fibres végétales et Matériaux composites | Chapitre |

Tableau. 1.1. Teneur moyenne des trois principaux constituants de fibres végetales [15].

Fibres %Cellulose %Hémicelluloses Lignine
Coton 92 6 -
Chanvre 76 115 3.2
Lin 71.2 18.6 2.2
Bois 50 24 26

Le composant principal des fibres végétales est la cellulose polymére semi-cristalline. La
lignine est absente du coton, des quantités sont présentes dans le chanvre et le lin de 2 a 3 %
et le bois de 26 %. La lignine est un polymére tridimensionnel amorphe. Le coton, le chanvre,
le lin et le bois ont tous une concentration en hémicellulose plus élevée que les autres
matériaux. Une catégorie importante de polysaccharides connus sous le nom d'hémicelluloses

se trouve en association avec la cellulose dans les parois cellulaires végetales [15].
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Figure. 1.4. Classification des fibres végétales selon I’origine [16].

1.1.5.2. Les fibres animales

Du point de vue du tonnage, ces fibres ne représentent qu'un infime 2 % du marché
mondial des fibres textiles, ce qui ne refléte pas avec précision leur importance économique
plus large [17]. La fibre la plus importante et la plus largement utilisée est la laine, qui a une
élasticité élevée (45%), un pouvoir absorbant élevé (16-18%) et de fortes propriétés
d'isolation thermique [18]. Les fibres animales sont divisées en plusieurs catégories en
fonction de leur provenance :
Poils: L'alpaga, I'angora, le chameau, le cachemire et la laine (obtenus en tondant les

moutons) en sont des exemples.

10|



Généralité sur les fibres végétales et Matériaux composites Chapitre |

Sécrétions: Soie sauvage, toiles d'araignées et soie (Bombyx Mori) Ces fibres sont fabriquées
en nombre limité et sont plut6t cheres.

Figure. 1.5. lllustrations de quelques fibres animales, de gauche a droite: cocon de soie, fibres
d'Angora [19].

1.1.5.3. Les fibres minérales

La seule fibre minérale naturelle est I'amiante. Les industriels I'ont remarqué en raison de
sa capacité d'absorption et de sa résistance a la chaleur, au feu, aux agressions électriques et
chimiques. Avant qu'il ne soit finalement restreint en raison des risques cancérigenes qu'il
pose, il était utilisé pour les plaquettes de frein, comme garniture pour les chaudieres ou les

fours électriques, ou dans d'autres systemes électriques (comme les plaques chauffantes) [17].

Figure. 1.6. Fibres minérales artificielle (Amiante) [17].

11
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1.1.6. Composition chimique des fibres végétales

Plusieurs macromolécules intimement liées les unes aux autres au sein de la paroi végétale
constituent la biomasse des plantes.

Les substances les plus répandues sont la cellulose, I'némicellulose, les pectines et les
lignines, comme nous l'avons déja observé. Ces nombreux composants sont organisés de
maniére tres complexe.

la cellulose est contenue dans la fibre du bois (Figure. 1.7). La lignine et I'hémicellulose
constituent la majorité des parois extérieures de la fibre, tandis que les lamelles de jonction
inter fibres sont pratiquement entiérement constituées de lignine. La complexité de la matrice
est augmentée par un réseau supplémentaire de pectines (polyméres de polysaccharides
acides). Un autre mécanisme de renforcement du réseau polysaccharidique est un réseau

secondaire de protéines HRGP (Hydroxyproline Rich Glyco Proteins) [20].

Figure. 1.7. Représentation schématique d’une fibre de bois [21].

1.1.6.1. Cellulose

Le principal composant de la masse végétale est la cellulose. La fibre de coton contient ce
polymére de glucose linéaire a I'état trés pur (>90%). C'est aussi l'un des composants
fondamentaux du bois, avec la lignine (50%) [22]. Comme indiqué par Willtatter et

Zechmeister (1913), la formule moléculaire précise de cette macromolécule est (C6H1005).

12|
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Les unités D-anhydrocopyranos sont reliées par des liaisons B 1-4 pour former la substance.
Le cellobiose est l'unité répétitive (deux glucoses réunis). Les micro-fibrilles sont créées
lorsque ces composants constitutifs s'unissent en faisceaux [23].

CH_,OH CH._OH

H OH b < OH

(zlucose Glucose 72

Figure. 1.8. Représentation de la chaine de cellulose [24].
n : degré de polymérisation.

Dans la cellulose naturelle, la quantité de liaisons D-glucopyranose (n), également appelée
degré de polymérisation (DP), est inconnue. De plus, il est généralement rapporté comme une
moyenne en raison de la grande dispersion de masse moléculaire trouvée dans la majorité des
échantillons. Selon l'origine de la cellulose, cela varie considérablement; par exemple, l'algue
valonia en a environ 26 500, le chanvre et le lin en ont environ 9 000 et I'épinette en a environ
8 000 [23, 25].

Deux motifs B-D-glucopyranosyle voisins ne sont pas sur le méme plan moyen, d'apres la
diffraction des rayons X par des monocristaux de cellulose. En effet, I'oxygene hétérocyclique
et I'nydrogene du groupe hydroxyle connecté au carbone 3 'ont des liaisons hydrogene
intramoléculaires (Figure 1.9) Par conséquent, la dimension de l'unité cellobiose est toujours
de 10,3A [20].

0.

~

0

Figure. 1.9. Liaisons hydrogéne O - H-3' intramoléculaires [20].

Il existe plusieurs possibilités de liaisons hydrogene intermoléculaires car la chaine
comporte de nombreux groupes hydroxyle. D'autres liaisons hydrogéne qui incluent des

molécules d'eau et sont donc étroitement liées a la cellulose existent également. Avec toutes
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ces restrictions, la cellulose se transforme en une molécule fibrillaire, partiellement cristalline
[25].

5" _0“ 1°

I\Ow’i o----uw

,5, ﬁ

Figure. 1.10. Liaison hydrogéne inter et intramoléculaires au sein de la fibre de
cellulose [25].

Les chaines cellulosiques disposées de maniére ordonnée parallelement les unes aux autres
forment des micro-fibrilles, un type de structure cristalline. Schématisation de l'ordre

supramoléculaire et de la hiérarchie structurelle de la cellulose dans la Figure 1.11 [23].

matenau celiulosique

Na

Fibre
e

Microfibrilles

Figure. 1.11. Représentation schématique de la hiérarchie de structure dans une fibre
cellulosique [23].

Puisqu'il n'y a que quelques défauts pour mille unités dans la cellulose pure, la structure
moléculaire est pratiguement parfaitement réguliere. Ces micro-fibrilles ont des centres trés
cristallins, mais les chaines de surface, qui constituent les zones para-cristallines, ont une
structure plus désordonnée. La phase amorphe de la cellulose est constituée de ces zones et

des défauts de cristallinité qui se développent lors de la fabrication de la cellulose. De ce fait,
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les micro-fibrilles de cellulose sont constituées de zones amorphes completement chaotiques
et de zones cristallines parfaitement organisées. (Figure 1.12) [22, 24].

Zone cristalline
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Figure. 1.12. Représentation schématique de l'alternance des zones cristallines et
désorganisees le long d'une micro-fibrille [23].

1.1.6.2. Hémicelluloses

Tout polysaccharide soluble dans I'eau et pouvant étre éliminé des parois cellulaires des
plantes a l'aide de solutions acides est appelé hémicellulose.

Une classe extrémement diversifiée de polymeres est celle des hémicelluloses (de
nombreux monomeres et de nombreuses branches différentes). En conséquence, ils sont assez
vagues. Leur structure dans leurs états naturels est basée sur le type de plante. Entre 200 et
300 est leur degré de polymérisation. Les unités mono-saccharidiques les plus typiques des
divers groupes d'hemicellulose sont présentées a la figure 1.13. Ce sont des polysaccharides
avec une chaine principale linéaire composée respectivement de xylose, de mannose et de
galactose [21, 26].
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Figure. 1.13. Principaux glucides constituant les hémicelluloses [26].

1.1.6.3. Pectines

Les pectines sont indispensables a la conception du mur végétal. La plupart des plantes
contiennent ces composés pectiques en quantités diverses ; le bois en contient environ 1 %.
Leur fonction de ciment intercellulaire aide a maintenir ensemble les tissus vegétaux [27].

Les pectines sont une sorte de polysaccharides structurellement compliqués qui consistent
en une série d'unités d'acide a-D-galacturonique reliées par des liaisons a (1-4) et séparées par
des unités -Lrhamnopyranose.

De plus, des substances non sucrées telles que le méthanol, l'acide acétique, l'acide
phénolique et parfois des groupes amide sont transportées par les pectines. Les
caractéristiques physicochimiques des pectines, notamment la formation de gel, sont
significativement influencées par I'estérification des résidus d'acide galacturonique avec de

I'acide acétique ou du méthanol [28].
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Figure. 1.14. structure de la pectine [28].

1.1.6.4. Lignine

La matiére organique la plus abondante et la plus renouvelable a la surface du monde est la
lignine, suivie de la cellulose. La partie non saccharique la plus importante des fibres
végetales est la lignine initiale, ou « protolignine ». C'est la substance "encrodtante” de la
cellulose. Les polymeéres phénoliques tridimensionnels amorphes appelés alcools p-
coumarylique, coniférylique et sinapylique constituent la lignine. Ces polymeéres sont
composes de trois unités distinctes de type penylopropane [29].

Son poids moléculaire est encore inconnu car la lignine native ne peut étre isolée du bois
sans provoquer de dégradation. Pour les feuillus (feuillus), on peut découvrir des
approximations de masses moléculaires avec des valeurs moyennes allant de 5000 a 10000
g/mol, et de 20000 g/mol pour les résineux. Les composants de base de la lignine sont

illustrés a la figure 1.15.
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alcool coumarigue alcool coniférylique alcool sinapyligque

Figure. 1.15. Motifs élémentaires de la lignine [21].

La lignine aide les plantes a résister naturellement a certaines infestations de parasites et

n'est pas particulierement vulnérable a la détérioration biologique [21].
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1.1.6.5. Extractibles

La lumiére cellulaire est remplie de molécules de faible masse molaire. Leur part dans la
masse seche varie de 2 a 5 %. La majorité de ces extractibles sont, comme leur nom l'indique,
solubles dans I'eau ou les solvants organiques. La couleur et le parfum des extractibles sont
influencés par la composition, qui varie selon les espéces considérées. Ceux-ci comprennent
le sucre, les pectines, les tanins et d'autres substances [30].

Le tableau 1.2 présente la composition chimique de quelques plantes a fibres.

Tableau. 1.2. Composition chimique de quelques plantes a fibres [1, 31].

Type de fibre Cellulose Hémicellulose Lignine
Cotton 82.7 5.7 -
Jute 64.4 12 11.8
Zoster 57 28 5
Ramie 68.6 13.1 0.6
Sisal 65.8 12 9.9
Chanvre 57-77 14-17 9-13
Kénaf (écorce) 44-60.8 20.3-23 10-19
Keénaf (bois) 37-49 18-24 15-21
Résineux 48 15 25.3

1.1.7. Structure d’une fibre végétale

Les "fibres végeétales” ou "fibres techniques™ couramment utilisées sont des faisceaux de
fibres constitués de multiples fibres primaires dites "fibres ultimes”, et sont utilisées dans le
textile, la papeterie, la construction de composites, etc...[32].

La figure 1.16 illustre la structure et la morphologie de la fibre de lin, l'un des renforts
végetaux les plus populaires a I'époque, de I'échelle macroscopique a I'échelle nanoscopique.

La fibre de lin a une structure unique au niveau macroscopique. Toutes les fibres végétales

partagent la méme structure structurelle a différentes échelles.
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Figure. 1.16. Représentation multi-échelle des coupes transversales des fibres de lin [33].

Au niveau mesoscopique, ces faisceaux sont constitués d'une a trente fibres individuelles
reliées par une lamelle centrale [34]. Dans les tissus immatures, ce lien interstitiel entre les
fibres est principalement constitué de matériaux pectiques, mais il se lignifie dans les tissus
plus anciens. La forme allongée était relative au diametre qui distingue les fibres techniques et
basiques [32, 34].

Les fibres végétales "ultimes™ sont composées au niveau microscopique dans la lumiere, au
centre d'un creux entouré d'une paroi principale et d'une paroi secondaire, plus intérieure, qui
est composee des trois sous-couches S1, S2 et S3. La paroi secondaire est formée plus tard
que la paroi primaire et est plus dense et plus rigide ; la paroi extérieure a une épaisseur
d'environ un demi-micrométre par rapport a I'épaisseur de dix micrometres de la paroi
intérieure [35, 36]. Chaque fibre est un composite a couches complexes composé de fibres de
cellulose agissant comme renfort et d'une matrice amorphe principalement composée de
lignines, d'hémicelluloses et de pectines [37, 38]. 40 a 50 % de la biomasse en moyenne est
constituée de cellulose, 20 a 40 % d'hémicellulose et 20 a 30 % de lignine [39]. Les
composants non structuraux, tels que les cires, les lipides, les sucres libres, les tanins et les
substances inorganiques comme les minéraux, sont ajoutés en moindre quantité [40] (Figure
1.17). Les interactions de Van der Waals et d’hydrogene, ainsi que les liaisons ioniques et

covalentes, contribuent toutes a la cohésion des macromolécules pariétales.
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Figure. 1.17. Organisation en réseau des composés botaniques formant la paroi cellulaire[41].

Selon le type de fibre, les conditions de croissance de la plante, I'age et le moment de la
récolte, les procédures utilisées pour extraire les fibres, etc., la structure des couches, la
répartition et le pourcentage des ingrédients botaniques changent [42]. La composition
chimique des fibres végétales présente des variations interspécifique et qu’interspécifiques
[43]. La complexité de I'étude des propriétés des fibres végétales découle de ces variations
structurelles et chimiques des parois cellulaires.

La structure dure de la paroi pecto-cellulosique permet le maintien de I'organisme, tandis
que l'enveloppe souple et extensible assure I'expansion cellulaire. Ces caractéristiques
biomécaniques de rigidité et délasticité sont conférées a la cellule par la paroi pecto-
cellulosique [43].

L'angle micro-fibrillaire produit entre les micro-fibrilles de cellulose cristalline et I'axe des
fibres, ainsi que la proportion de cellulose qui constitue la majorité des parois, influencent les

caractéristiques mécaniques et physiques des fibres (Figure 1.18).
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Figure. 1.18. Angle micro-fibrillaire 6 formé entre 1’axe longitudinal de la fibre et les micro-
fibrilles de cellulose [44].

Quelques micro-fibrilles de cellulose de taille nanométrique sont creées lorsqu'une trentaine
de chaines de cellulose sont assemblées [45]. Les micro-fibrilles sont organisees en lamelles
concentriques en spirale a l'intérieur de la paroi cellulaire. Le comportement mécanique des
fibres, notamment leurs caractéristiques de traction axiale, est influencé par I'angle créé entre
les micro-fibrilles de cellulose et I'axe des fibres dans la sous-couche la plus dense S2, qui
représente 80 % de la paroi cellulaire. En empéchant I'expansion latérale des cellules dans la
strate S1, l'orientation de la cellulose contréle la stabilité a la compression des fibres, tandis
que la strate S3 contrdle la pression hydrostatique a l'intérieur de la cellule végétale. La
structure en couches concentriques des parois des fibres contréle la propagation des fissures
transe-pariétales et intra-pariétales [46].

Les trois régions de la paroi secondaire, désignées S1, S2 et S3, sont séparées par
l'orientation des micro-fibrilles de cellulose, qui varie d'une strate a l'autre. Dans la couche S2,
l'orientation des micro-fibrilles de cellulose en forme d'hélice est vers la droite, tandis que
dans S1 et S3, les chaines de cellulose tournent en sens inverse, vers la gauche [40].

Selon Page et al., affirment que l'angle micro-fibrillaire de S2 et les caractéristiques
mécaniques des fibres végétales sont corrélées. Plus I'angle micro-fibrillaire de S2 est faible,
plus la fibre est rigide et résistante. L'allongement a la rupture des fibres augmente avec
l'augmentation de I'angle micro-fibrillaire [47]. A cet égard, les fibres de chanvre sont

préférables aux fibres trachéides du bois d'épicéa, dont I'angle micro-fibrillaire varie de 10° a
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30°, lorsqu'elles sont utilisées comme renfort pour les composites [40], par rapport au chanvre
moins de 10° [48].

1.1.8. Méthodes d’extraction des fibres

L'extraction des fibres végétales est un procédé traditionnel. L'extraction et la purification
de la matiere premiere dans un état filable sont des processus nécessaires pour filer les fibres.
La procédure d'extraction varie d'un type de matieére premiére a l'autre en raison de leur
variété. Les fibres de coton sont plus ou moins & l'état filable. Certaines thérapies sont
nécessaires (élimination des graines etc...). D'autres variétés, en revanche, sont cueillies en
tiges. Les fibres ultimes (filables) doivent donc étre extraites. Les liants tels que les pectines et
la lignine sont eliminés lors du processus d'extraction. Les fibres produites sont appelees
fibres ultimes. Il existe une variété de traitements mecaniques, chimiques et biologiques

suggéres en fonction de la composition des fibres et du domaine d'utilisation prévu [49].

1.1.8.1. Extraction mécanique

Le procédé dextraction mécanique des fibres comporte un certain nombre d'étapes
raffinées depuis I'Antiquité, principalement pour récupérer les fibres de chanvre et de lin.
Bien que ce traitement soit désormais entierement automatise, les étapes restent les mémes
[17].
a) Le teillage

Grace a l'ouverture des faisceaux de fibres pour créer des faisceaux plus petits, cette action
déloge l'adhérence et sépare les fibres du corps de la tige.

Le noyau de la tige est continuellement fracturé tout en conservant les caractéristiques des
fibres au cours de ce processus. Les deux moyens de base techniques; les broyeurs a marteaux
et les rouleaux rotatifs [12, 50]. Les tiges sont saisies par leurs extrémités et placées dans le
tilleul, ou l'ecang (dispositif a levier manuel) si la procédure est manuelle, pour retirer les
fibres de lin ou de chanvre. Le bois est retiré des tiges en les battant, et ce processus se
poursuit jusqu'a ce que les fibres soient aussi flexibles que possible. Le bois récupéré est
appelé « anas ». Avant que les machines ne prennent le relais, cette ancienne procédure était
toujours effectuée manuellement. Maintenant, grace a des systemes de roues cannelées avec
d'énormes dents initiales suivies de dents plus petites, nous pouvons découvrir des systéemes
entierement automatisés qui engagent, maintiennent et liberent automatiquement les tiges sans

aucune interaction humaine (Figure 1.19). Afin d'augmenter l'efficacité du concassage, ils
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passent alors sous la gorge des rouleaux & un angle proche de 90°. Le c6té téte et le c6té pied
de la procédure sont exécutés successivement. Les fibres courtes, également appelées cébles,
fibres moins résistantes et anas, sont récupérées et séparées par aspiration. Cette méthode
fonctionne mieux si les tiges sont a l'origine seches et rigides, d'ou la nécessité d'une étape
préalable consistant a chauffer les tiges au four ou par fumage. Les faisceaux de fibres sont
ensuite triés selon la longueur et divisés et parallélisés par une opération de peignage pour
améliorer I'aspect des fibres qui ont été produites [51].

Figure. 1.19. a) Ecang pour teillage manuel b) cylindres cannelées pour teillage

mécanique [19].

b) Par déflexion

Les raspadors, qui se traduisent par "grattoir" en espagnol, sont les machines qui
déchiquettent les feuilles de la plante et libérent les fibres dans le cadre du processus combiné
de grattage et de battage utilisé pour éliminer les fibres. Ces dispositifs sont principalement
constitués d'un axe rotatif motorisé avec des hérissons en acier montés sur des supports. Les
tiges introduites en amont sont prises entre ces hérissons et une table a ciseaux, rapées et
envoyées de l'autre cote [52]. Les écrans permettent le passage du bois et de la poudre. Selon

le lot, la distance entre les lames peut étre modifiée (Figure 1.20) [53].
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Figure. 1.20. Ligne automatique d'extraction de fibres végétales et son systéme de
grattage développée par la société ATB [53].

1. Balles de paille 9. Nettoyeur

2. Découpage 10. Ouverture horizontale
3. Detecteur de métaux 11. Condensateur

4. Séparateur de pierre 12. Balles de fibres

5. Systeme de dosage 13. Transporteur

6. Transporteur 14. Fraction axiale

7. Machine d’extraction 15. Fibres courtes

8. Condensateur 16. Chénevotte

c) Par laminage
Les tiges sont divisées en morceaux plus petits, puis broyées a l'aide d'une presse, d'un
laminage ou peut-étre d'une combinaison des deux processus. Les fibres sont séparées autant

que possible en faisant cela plusieurs fois [54].

Figure. 1.21. Machine de laminage manuel.
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d) Par explosion a la vapeur

L'explosion a la vapeur, également appelée "Steam explosion™ en anglais (Figure 1.22), a
éte décrite pour la premiere fois en 1924 et est un procéde thermo-mécanique-chimique qui
permet la destruction de la matiére ligno-cellulosique par l'action combinée de la chaleur de la
vapeur , les hydrolyses provoquees par la formation d'acides organiques et le cisaillement dd a
la chute brutale de pression. Ces méthodes d'extraction mécanique sont toutes en proie a deux
problémes principaux. Tout d'abord, quel que soit le meécanisme de séparation utilisé, il existe
un risque important de dégradation des propriétés mécaniques des fibres sous l'effet de
contraintes mécaniques qui peuvent étre agressives et modifier les qualités intrinséques de la
fibre. La seconde est qu'une petite production n'est pas toujours viable en raison du co(t élevé

des lignes d'extraction et de leur taille [55].
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Figure. 1.22. Schéma général d’une installation de Steam explosion [19].

T

1 : pompe haute pression

2 : colliers chauffants

3 : mesure de pression et de température du générateur
4 : mesure de pression et de température du réacteur
5: vanne d’isolement

6 : vanne de mise en charge

7 : soupape de sécurité du générateur

8 : soupape de sécurité du réacteur

9 : vanne d’éclatement

10 : vanne de purge lente

11 : vannes de récupération des produits

12: manomeétre éclateur
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1.1.8.2. Extraction chimique

un certain nombre de techniques basées sur la séparation chimique de la cellulose des
constituants non cellulosiques. Ils économisent beaucoup de temps et d'énergie tout en évitant

les inconvénients de l'extraction mécanique.

a) Procédé Kraft

Sous l'influence d'une solution d'hydroxyde de sodium (NaOH) et de sulfure de sodium
(Na2S), ce dernier est un réducteur, il protége la cellulose et empéche son oxydation, et c'est
le but de cette procédure alcaline d'éliminer la lignine, les pectines et hémicelluloses. Pendant
une durée de 2 a 4 heures, la température de cuisson est comprise entre 170° et 175°C. Le
sulfure de sodium est hydrolysé en soude, NaHS et H2S pendant la cuisson. Différentes
molécules de soufre dans I'environnement réagissent avec la lignine pour produire des
thiolignines plus solubles. Avec le sulfure et ses composés, la soude contribue également a la
deélignification. La liqueur blanche est le nom de la liqueur utilisée pour traiter la substance.
La liqueur noire est le liquide recueilli du réacteur qui contient les produits chimiques retirés
de la paroi [56].
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Figure. 1.23. Procédé Kraft.

b) Procédé au bisulfate

Utilisant différents sels d'acide sulfurique, la méthode au sulfite élimine la lignine des
fibres de cellulose. Des sulfites (SO32-) ou des sels de bisulfite (HSO3-) sont utilisés dans le
processus de réduction en fonction du pH . Il est basé sur l'interaction de I'nydrogénosulfite
contenant du dioxyde de soufre libre avec du calcium, du sodium, de I'ammonium ou du
magnésium sur la lignine. Le soufre est brdlé dans de l'air supplémentaire pour produire du
dioxyde de soufre. Le dioxyde de soufre réagit immédiatement pour produire du bisulfite. Le
pH varie de 1,5 a 5 (sulfites ou bisulfites), le temps varie de 4 a 14 heures et la température
varie de 130° a 160°C, tout dépend de la base utilisée [56].
c) Procéde acide

Un acide idéalement fort, tel que l'acide sulfurique, qui transforme la lignine en acide
lignosulfonique soluble, ou l'acide chlorhydrique, qui, grace a ses ions chlorate, génere des
chlorolignines solubles dans I’hydroxyde de sodium, est utilis¢ pour dissoudre les composants
non cellulosiques.
d) Procédé Soude-Anthraquinone

Un catalyseur comme les composés de quinone, dont l'anthraquinone fait partie, est utilisé
dans le procédé Soda-Anthraquinone ou Kraft-Anthraquinone. Le temps de cuisson peut ainsi
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étre raccourci et la production de pate peut étre améliorée. Les caractéristiques de ces pates
sont similaires a celles des pates kraft. L'indice kappa est similaire a l'indice de la pate kraft.
L'anthraquinone a un impact plus notable sur le procédé de fabrication de la soude (procédé
utilisant uniquement la soude comme agent de délignification) [56].
e) Procédé a la soude

Pour dissoudre les matieres non cellulosiques dont la lignine, la pectine et I'némicellulose
ainsi que les nombreux éléments constituant la réserve et la paroi externe de la tige de la
plante, cette technique utilise simplement la soude NaOH. Selon le lot, I'4ge et le type de
plante, la température, la pression, la concentration et la durée du traitement doivent étre
choisies de maniére a ne pas détruire les fibres cellulosiques. 1l est recommandé de réguler le
pH de la solution et de le regler a environ 7. Des réducteurs peuvent étre appliqués pour
empécher la cellulose de s'oxyder.

Figure. 1.24. Extraction par procédeé a la soude.

f) Procédé au sulfate neutre de sodium

Les fibres sont extraites a l'aide d'une solution de sulfate de sodium et de carbonate de
sodium sous pression a une température de 170 a 180°C (en autoclave). Ainsi, les
hémicelluloses sont solubilisées, les composés ligneux sont délignifiés, sulfonés et

dépolymériseés, puis les fibres cellulosiques sont libérées.
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Figure. 1.25. Extraction par Procéde au sulfate neutre de sodium.

1.1.8.3. Extraction biologique

a) Le rouissage a terre

Le rouissage est un procedé naturel destiné a favoriser I'extraction des fibres ; il s'agit
d'étaler les tiges dans un champ apres la récolte afin de profiter de I'action conjuguée du soleil
et de la pluie qui favorisera la croissance des micro-organismes. capable de rompre les
liaisons qui relient la partie fibreuse des composants non cellulosiques de la plante a celle-ci.
Selon la météo, cette procédure peut prendre de 6 a 8 semaines. Bien que ce processus soit un
succes, il présente un certain nombre d'inconvénients liés a sa dépendance totale aux
conditions météorologiques. Méme le plus petit probléme, comme un excés d’humidité ou un
manque, peut avoir un impact négatif sur la qualité des fibres produites. En effet, si les tiges
sont trop rouies, elles doivent étre détruites car elles se décomposent lentement et
difficilement, provoquant la propagation des maladies a la culture suivante. Les cultures
insuffisamment rouies ne peuvent pas étre transformées et sont par conséquent invendables.
Le vent, qui peut étre a la fois un allié et un adversaire pendant le rouissage, est un autre
aspect difficile a gérer et qui nécessite une dose appropriée. C'est l'alternance de périodes
seches et humides avec une brise légere qui favorise un rouissage efficace car lorsqu'il souffle
trop fort, les tiges sont transportées vers le bout du champ. Cependant, cela est nécessaire

pour le séchage. La longue durée du processus est un autre défi.
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En conséquence, le rouissage a l'air est un processus aléatoire méme lorsque le temps est

favorable. Cependant, c'est une procédure efficace quand il fait beau [57].

Figure. 1.26. Rouissage du lin [58].

b) Le rouissage a I’eau

La différence entre cette méthode de rouissage et le rouissage a terre est que dans cette
méthode, les tiges sont immergées dans I'eau pendant plusieurs jours. Les bactéries anaérobies
sont capables de s‘attaquer aux bottes pesant de 5 a 7 kg. La plante est retirée de l'eau et
séchée une fois que toutes les fibres sont tombées sur sa longueur.

Cette méthode a un inconvénient important, la contamination de I'eau, mais elle produit
moins de résultats aléatoires que la premiére. En effet, le rouissage du chanvre et du lin, assez
courant dans le nord de I'Europe (France, Belgique, Pays-Bas), se faisait autrefois dans les
rivieres avant d'étre interdit au début du XXe siécle pour des raisons environnementales dues
a la bactérie. décomposition des bottes mouillées au fond des rivieres. Les riverains étaient
génés par des nuisances olfactives, comme la Lys, bien connue, et I'eau prenait une teinte
pourpre. Les fibres sont ensuite soumises a un rouissage a I'eau dans des cuves avec de I'eau
tempérée (37°C) jusqu'a ce qu'elles deviennent délignifiées et non adhérentes. L'utilisation de

cette méthode diminue progressivement au profit du rouissage a terre [56].
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Figure. 1.27. Rouissage a 1’cau de tiges de jute [58].

c) Par action microbienne

Les composants non cellulosiques trouvés dans les tiges ou les feuilles des plantes
peuvent étre décomposés par trois types de micro-organismes différents : les bactéries, les
protozoaires et les champignons. Il existe trois types de bactéries dans le premier groupe, dont
l'une est une dépolymérase et l'autre est une glycosidase qui peut hydrolyser la chaine
principale et couper les chaines latérales en utilisant les oligosaccharides et les oses produits.
Le second ne peut pas utiliser les sous-produits d'hydrolyse des hémicelluloses et ne présente
gu'une activité dépolymérase. Le troisieme est le dernier, qui n'a pas d'activité dépolymérase
mais posséde une activité glycosidasique. De nombreuses especes de protozoaires peuvent
dépolymériser les hémicelluloses et les matériaux pectiques, mais leur capacité a utiliser les
produits de I'nydrolyse comme source d'énergie est severement limitée. Les champignons ont
la capacité de solubiliser en partie la lignine et de dépolymeériser les hémicelluloses afin de
valoriser les oligosaccharides et les oses produits. Les pectines, cependant, ne peuvent pas

étre dépolymérisées par eux [53].
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N =

Figure. 1.28. Extraction enzymatiques (Etat des tiges apres 20 jours) [58].

1.1.9.Propriétés physiques des fibres végétales
1.1.9.1. Dimension des fibres : diametre et longueur

Un facteur crucial dans la caractérisation des fibres textiles est la finesse. Le facteur de
forme (L/D), qui s'exprime par le rapport entre les longueurs (en mm) et les diametres (en pm)
des fibres, sert de définition standard pour cette meétrique. En comparant les différentes fibres
vegeétales, il est possible de déterminer leurs domaines d'utilisation. L'emploi de ces fibres
dans le renforcement de matériaux composites, par exemple, est dicté par le fait qu'un faible
facteur de forme suggére une résistance raisonnablement forte. Un rapport (L/D) relativement

élevé, d'autre part, influence l'utilisation des fibres pour les non-tissés, par exemple.

Les fibres végétales sont importantes pour le renforcement des matériaux composites car,

comme le montre le tableau 1.3, leur facteur de forme est assez élevé.

Tableau. 1.3. propriétés de finesse de quelques fibres naturelles ultimes [19, 59].

Fibre Longueur (mm) Diamétre (um)
naturelle  Moyenne Intervalle Moyenne intervalle L/d (*10%)
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 6-22 ~0.09
Abaca 6 2-12 24 16-32 ~0.25
coton 35 - 19 - ~1.84
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1.1.9.2.Taux de reprise des fibres végétales

Les caractéristiques physiques, mécaniques et chimiques des fibres végétales sont
influencées par I'humidité atmosphérique, qui est corrélée a la température. La teneur en
humidité et le taux d'absorption de la fibre sont deux caractéristiques qui révelent la quantité
d'eau qu'elle peut retenir ou absorber dans des conditions climatiques spécifiques.

Par conséquent, étant donné des circonstances climatiques bien spécifiées, le taux de
récupération peut étre défini comme la quantité d'eau absorbée par 100 grammes de matiére
séche. La quantité d'humidité trouvée dans 100 grammes d'une substance humide dans les
mémes conditions climatiques est connue sous le nom de teneur en humidité. Le tableau 1.4

présente une illustration du taux de récupération de plusieurs fibres végétales.

Tableau. 1.4. Taux de reprise de différentes fibres végeétales [60].

Fibre Taux de reprise (%)
Leafiran 9.5-10.5
Alfa 8.84
Coton mercerisé 8-12
Chanvre 8
Jute 12

Selon la norme NF G 08-001, la mesure de ces deux qualités repose sur les principes

fondamentaux de la méthode gravimétrique.
Soit :

Mp : masse humide en gramme dans des conditions d’humidité et de température

données.
Ms : masse seche en gramme dans des conditions d’humidité et de température données.

Le taux de reprise (R(%)) et la teneur en humidité (Q(%)) sont donnés par les équations

suivantes :

M,-M
R(%) = 100 x ———=

M, — M
Q(%) = 100 x ———=
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1.1.9.3. Densité

Etant donné qu'elle impacte le poids des produits réalisés a partir de ces fibres, la densité
des fibres textiles est une qualité cruciale. Par exemple, les articles fabriqués a partir de fibres
de polyéthyléne, qui ont une densité de 0,92 par rapport a la densité des fibres de verre de
2,56, seront nettement plus légers. Les applications techniques telles que les composites ou les
géotextiles accordent une grande importance a cette fonctionnalité.

Il existe différentes méthodes pour déterminer la densité d'une fibre, y compris l'approche
de la colonne de gradient de densité et la pycnométrie [61]. La premiére méthode est basée sur
la mesure de la profondeur d'immersion d'un échantillon dans une colonne de liquide avec un
gradient de densité linéaire alors qu'il est représenté par un nceud. Deux liquides de référence
miscibles avec des densités variables ont generé ce gradient. Le tétrachlorure de carbone
(1,595) et le xylene (0,650) sont genéralement utilisés pour calculer la densité de la cellulose.

La fibre n'est pas affectée par ces deux liquides et n'est en aucun cas amenee a gonfler.

Nous avons appliqué la deuxiéeme methode, basée sur la norme frangaise NF T 20-053 et
utilisant un pycnométre Gay-Lussac, pour connaitre la densité des fibres de Typha. L'idée de
base de la méthode est de peser d'abord le pycnometre a vide, suivi du pycnometre contenant
du tétrachlorure de carbone. Apres cela, ajoutez des fibres de masse connue au pycnometre
rempli de liquide et secouez-le doucement pour libérer I'air emprisonné entre les fibres. Une
quantité spécifique de liquide doit s'écouler du petit trou du bouchon d'étanchéité lorsque vous
ajoutez suffisamment de liquide pour remplir le pycnomeétre. Le pycnometre rempli avec
I'échantillon a l'intérieur sera ensuite pesé.

Soit :

My : masse du pycnomeétre vide.

M; : masse du pycnometre rempli de tétrachlorure de carbone.

Ms : masse des fibres.

M : masse du pycnométre contenant les fibres et rempli de tétrachlorure de

carbone.

La masse volumique des fibres de Typha est donnée par 1’équation suivante :

e J—
PE= e TP — M+ M)
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Des exemples de densité de diverses fibres végétales sont présentés dans le tableau 1.5.

Ces fibres sont plus légeres que la fibre de verre (2,56), ce qui explique que les

applications techniques s'y intéressent lorsqu'on compare leurs densités.

Tableau. 1.5. Densité des fibres végétales [19]

Fibre Densité
Coton 1.5-1.6
Lin 1.53
Jute 1.44
Ramie 1.56
Sisal 1.45
Alfa 151

1.1.9.4. Morphologie des fibres vegétales

Compte tenu des variations entre chaque fibre qui peuvent étre détectées, les industriels du
textile s'intéressent particulierement a la qualité de surface des fibres naturelles. Les fibres
vegétales ont vraiment une variété de caractéristiques morphologiques qui varient selon le
type de plante dont elles sont issues ou méme la partie spécifique de la plante dont elles sont
extraites. Ces motifs morphologiques peuvent étre vus dans les vues longitudinale et
transversale des images prises par un microscope électronique a balayage (MEB). Ce trait a

fait I'objet de plusieurs études de recherche [61-63].

De plus, la microscopie a force atomique a été utilisee par un certain nombre de chercheurs
pour mener une étude plus approfondie de la morphologie des fibres végétales afin de voir
plus clairement la structure nanomeétrique des fibres dans certaines régions. Afin d'étudier des

images plates et tridimensionnelles, des approches statiques et dynamiques sont employées.
1.1.9.5. Microstructure des fibres

Pour mieux définir la microstructure des fibres végétales, il est crucial d'analyser la
structure supramoléculaire des fibres ainsi que l'orientation des chaines macromoléculaires.
De ce fait, il apparait que I'évaluation du taux de cristallinité est le facteur le plus crucial.

Selon une étude aux rayons X, les fibres végétales d'espéces a faible teneur en lignine,
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notamment la ramie, le jute, le chanvre et le lin, présentent des structures cristallines avec un

taux de cristallinité d'environ 70 % [60].

Il est & noter que les traitements chimiques que subit la fibre ont un impact important sur la
structure cristalline. 1l a été établi que I'numidité réduit le taux de cristallinité de la fibre de
ramie de 74% a 54% [64]. Cependant, un traitement alcalin le rend plus cristallin. La perte de
lignine et d'hémicellulose, qui étaient présentes dans la fibre sous forme de structure amorphe,
est la premiere cause de cette élévation, suivie par l'expansion de la structure cellulosique.
D'autre part, parce que le traitement acide endommage la cellulose, il réduit la cristallinité de
la fibre. Le tableau 1.6 compare le degré de cristallinité de diverses fibres végétales non
traitées et celles traitées avec de la soude a 17 % dans une solution alcaline a 95°C pendant

une a deux heures.

De plus, lors de la production, les molécules de cellulose sont organisées en groupes de
fibrilles primaires. En réalité, ce sont des cristallites basiques qui s'agrégent de maniére plus
ou moins arbitraire. Un réseau fibrillaire est créé par les segments de fibrilles isolés. Des types
distincts de fibres ont des orientations microfibrillaires différentes. Il s'agit d'un élément
crucial puisqu'il affecte les caractéristiques mecaniques des fibres. L'angle microfibrillaire du
bambou est de 2°-10°, celui du lin est de 10°, celui du jute est de 8°, celui de la ramie est de
7,5°, celui du sisal est de 20° et celui du coton est de 2°-30°. L'orientation microfibrillaire, la
concentration en cellulose, la cristallinité et le degré de polymérisation influencent davantage
la résistance et la rigidité des fibres. De plus, le stade de développement de la plante et la zone

de la plante a partir de laquelle les fibres sont produites sont cruciaux [65].

Tableau. 1.6. Cristallinité de quelques fibres naturelles [60].
Cristallinité (%)

Fibre Fibre écrue Fibre traité a la soude
Abaca (bananier textile) 52 62
Banane 55 62
Kénaf 47 62
Ramie 61 66
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1.1.9.6. Comportement thermique

Parce quelle révéle des informations sur la composition d'un matériau, I'étude du
comportement thermique des fibres lignocellulosiques est une étape cruciale du processus de
caracterisation. En réalité, différents composés sont pyrolysés a différentes températures. D'un
point de vue thermique, la majeure partie des fibres végétales commence a devenir moins
rigide a environ 160°C, tandis que la lignine commence a se décomposer a 200°C. Stamm a
noté des résultats inévitables, notamment une détérioration accelérée avec oxydation et un
changement de viscosité [66]. De plus, I'agitation thermique des molécules n'entraine la perte
de l'arrangement cristallin qu'a 320°C [67].

1.1.10. Propriétés mécaniques des fibres vegétales

Les caractéristiques mécaniques des fibres textiles sont cruciales. En effet, elles précisent le
comportement des fibres lors des nombreuses étapes de transformation ainsi que les

caractéristiques des produits finis créés a partir de ces fibres.

Ainsi, il est possible de préciser le domaine d'utilisation des fibres textiles en fonction de
leurs caractéristiques mécaniques. Etant donné que la majorité des applications imposent des
contraintes de tension sur les fibres, l'allongement et la résistance a la rupture sont les
variables les plus cruciales a examiner dans ce contexte en raison de leur organisation au sein
de la structure textile (tableau 1.7). Cependant, dans certaines circonstances, la recherche sur

les caractéristiques de flexion et de fatigue est également importante.

Tableau. 1.7. propriétés mécaniques de quelques fibres végeétales [67].

Fibre végétale Allongement de Contrainte de Module de young
rupture (%) rupture (Mpa) (Gpa)
Coton 7-8 287-597 5.5-12.6
Jute 1.5-1.8 393-773 26.5
Lin 2.7-3.2 345-1035 27.6
Chanvre 1.6 690 30-60
Ramie 3.6-3.8 400-938 61.4-128
Sisal 2-2.5 511-635 9-22
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| .2. Fibres végétales et composites
| .2.1. Introduction

Une substance hétérogéne avec au moins deux éléments non miscibles est appelée matériau
composite. Les caractéristiques ultimes de la substance nouvellement créée différent de celles

des composants considérés séparément.

Dans un matériau composite, on distingue [68]:

- le renfort, qui contribue de maniére significative a la résistance mécanique ultime du
composite et prend la forme de fibres ou de particules. De plus, selon les circonstances, il est
également possible d'améliorer d'autres caractéristiques uniquement matricielles telles que la

résistance a l'usure, les caractéristiques thermiques, la densité, etc.

- la matrice qui maintient les renforts en place, la cohésion du composite final, la transmission
des efforts, ainsi que les propriétés thermiques, physiques et morphologiques cruciales :
défense contre les différentes agressions (thermiques, chimigues, chocs), esthétique et forme
de le produit fini. Il existe généralement trois grandes familles de matrices : les métaux, les
céramiques et les matieres organiques. Le bio assure la production de la majorité des
composites du marché, dont certains matériaux performants et des matériaux de grande série.
Les céramiques sont utilisées dans des applications de haute technologie pour des extrémes
comme les hautes temperatures, les environnements oxydants, les fortes contraintes
mécaniques (concilier les qualités des metaux : ductilité, bonne résistance au vieillissement,
au feu, etc.).

L'intérét croissant pour l'utilisation des matériaux composites dans un large éventail de
secteurs industriels (automobile, aéronautique, naval, ferroviaire, spatial, construction, sports
et loisirs) peut étre attribué principalement a leur faible densité, ainsi qu'a leurs propriétées

mécaniques et caractéristiques physico-thermiques.
I .2. 2. Généralités sur les résines

En réponse au besoin de nouveaux matériaux plus efficaces et confortables pour un usage
quotidien, les matériaux polymeres ont été découverts tout au long de la premiére partie du
XXe siécle [69].
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La majorité des polymeéres utilisés aujourd'hui sont synthétiques : la pétrochimie représente
80 % des matrices organiques [43]. Ces derniers trouvent leur application dans de nombreux
secteurs industriels présentés dans le Tableau I.8.

Tableau. 1.8. Principaux secteurs d’application des polymeéres [69].

Secteurs d'application %
Emballage 25
Batiment 21
Industrie électrique 15
Industrie automobile 7
Ameublement 5
Agriculture 4
Articles ménagers 3
Divers 20

Les matrices organiques se subdivisent généralement en deux grandes catégories de
polymeres :
- les matrices thermoplastiques,

- les matrices thermodurcissables.

| .2.2.1. Les thermoplastiques

La structure moléculaire des thermoplastiques est soit linéaire, soit ramifiée, avec des
liaisons de type Van der Waals a basse énergie. En conséquence, ils peuvent étre pliés a
plusieurs reprises par chauffage et refroidissement répétés tout en se ramollissant a la chaleur
sans se decomposer. En raison de cette caractéristique, les thermoplastiques peuvent étre
recyclables [70].

En raison de leur viscosité et de leur température élevées, les thermoplastiques sont
difficiles a appliquer, ce qui limite leur application dans les matériaux composites [71]. Les
thermoplastiques étaient généralement renforcés avec des fibres courtes par injection ou
extrusion jusqu'au début du siécle. Cependant, les procédés de formation de plaques ont
permis la mise en forme de thermoplastiques avec des renforts en fibres longues [72].

Les principales résines thermoplastiques utilisées pour les composites de grande diffusion
sont le poly(chlorure de vinyle) (PVC), le polyéthylene (PE), le polypropyléne (PP), le
polystyréne (PS) et le polyamide (PA). Les thermoplastiques de haute performance comme le
poly(éther-éther-cétone) (PEEK), le poly(phényl-éne-sulfide) (PPS) ou le poly(éther-imide)

(PEI) ont été développés pour améliorer la tenue en température des composites.
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Plusieurs projets de recherche vont vers la production de nouvelles matrices a partir de
matériaux renouvelables et biodégradables ces derniéres années en raison d'une prise de
conscience environnementale efficace [42]. Parmi ces thermoplastiques, le poly(acide
lactique) (PLA) est celui qui a fait l'objet de diverses investigations en raison de sa
disponibilité sur le marché et de son faible colt [73].

En général, les thermoplastiques ont une bonne résistance a I’impact [71]. lls peuvent étre
semi-cristallins ou amorphes [74]. La structure moléculaire qui compose les thermoplastiques
amorphes n'a pas d'ordre défini. Ainsi, ils ne présentent qu'une seule transition thermique
distinctive, la transition vitreuse Tg, qui correspond a la dissolution des fréles maillons inter-
chaines qui provoquent le ramollissement du matériau. [75]. Les thermoplastiques semi-
cristallins peuvent alterner entre une phase amorphe, dans laquelle les molécules sont
disposees de facon aléatoire, et une phase cristalline, dans laquelle elles s‘organisent et se
dispersent régulierement. De ce fait, elles présentent deux transitions thermiques distinctes : la
transition vitreuse (Tgy), propre a la zone amorphe, et la transition de fusion (Ty)

(correspondant a la disparition de la phase cristalline).

La compréhension de ces temperatures de transition est cruciale car elles affectent le
comportement du matériau a une température donnée en fonction de I'état du matériau
souhaité ainsi que de la temperature a laquelle le polymere thermoplastique doit étre chauffé
pour le ramollir suffisamment ou le fondre avant de pouvoir étre en forme de.

Le Tableau 1.9 regroupe certaines des propriétés physico-mécaniques des thermoplastiques les

plus utilisés.
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Tableau. 1.9. Caractéristiques des thermoplastiques les plus communs
(E : module d’élasticité a la traction ; or: contrainte de rupture a la traction) [71].

Résine Densité p  Températurede  Température E (Gpa) o:(MPa)
transition de fusion Ty
vitreuse T4 (°C) (°C)
Polypropyléne 0.92 5 165 1.2 30
Polyéthylene basse  0.92-0.94 -100 105-125 0.2-0.6 8-26
densité
Polyéthylene haute  0.95-0.96 -115 130 1.06-1.09 22-31
de densité
Poly (chlorure de 1.39 75-105 160-220 2.9 58
vinyle)
polystyréne 1.05 90-100 - 3.2 55
polyamide 1.02-1.18 37-90 176-295 2 70
Poly ( éthyl-éne- 1.25 70 255-265 3-4 40-60
téréphtalate)
Poly (acide 1.1-1.3 50-60 150 3-4 35-60
lactique)
Poly (phényl-éne- 1.9-2 88-93 285 4 65
sulfide)
Poly (éther-éther-  1.27-1.32 143-157 334 4 90
cétone)
Poly (éther-imide)  1.27-1.3 215 - 3.5 105

| .2. 2.2. Les thermodurcissables

Plus de 75 % du marché européen est composé de matrices thermodurcissables. Ils sont
surtout appréciés pour leur faible viscosité a l'origine d'une excellente imprégnation des
renforts et pour leur faible température de mise en ceuvre [71].

Les matrices thermodurcissables, contrairement aux matrices thermoplastiques, ne peuvent
étre faconnées qu'une seule fois [76]. En effet, ces résines produisent un réseau fortement
réticulé par polymérisation avec apport de chaleur et présence d'un catalyseur. Par rapport aux
matrices thermoplastiques, sa structure tridimensionnelle présente souvent des caractéristiques
thermomécaniques (rigidité, résistance) et chimiques supérieures (tableau 1.10).

On les trouve toujours sous forme de polymeres amorphes. De ce fait, ils n‘ont pas de
température de fusion et ne se distinguent que par leur température de transition vitreuse [77]
(Tableau 1.10). Les résines de polyester insaturé, qui sont accessibles et fréquemment utilisées
dans les applications "de masse", sont l'une des plus populaires. Les époxydes et les esters

vinyliques sont également fréqguemment utilisés dans les applications « grand public ». une
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performance supérieure. De plus, il existe du formaldéhyde, des polyimides, des
polyuréthanes, des polyimides et des phénoplastes. Le moulage, qui peut étre réalise par
coulée ou compression, est essentiellement le processus de mise en forme des polymeres

thermodurcissables [78].

Tableau. 1.10. Caractéristiques des thermodurcissables les plus courants
(E : module d’¢élasticité a la traction ; or : contrainte de rupture a la traction) [79].

Résine Densité p Température de E (Gpa) or (Mpa)
transition
vitreuse Ty (°C)

Polyster insaturé 1.2 70-120 4 80
Epoxyde 1.2 50-250 4.5 130
Polymide 1.2 280-320 4-19 70

Vinylester 1.12-1.34 100-150 3.3 75
uréthane 1.1 - 0.7-7 30
Urée 1.2-1.5 - 6-10 40-80
formaldéhyde
Phénol 1.1-1.3 - 3-4 35-60
formaldéhyde

I. 2. 3. Adhésion fibre/matrice

Un facteur important dans les caracteristiques des matériaux composites est le phénomeéne
d'adhésion entre les fibres et la matrice définissant l'interface des piéces constitutives. La
nature des surfaces impliquées dans la notion d'adhésion ne permet pas de la dissocier de
l'opération concurrente de plusieurs processus chimiques et/ou physiques au contact. Pour
expliquer les méthodes par lesquelles deux matériaux sont maintenus ensemble par un contact
interfacial étroit, plusieurs idées complémentaires ont été avancées [80, 81]. Seules celles

participant a la liaison fibre végétale/matrice sont présentées ci-apres :

- Selon I'hypothése mécanique de McBain et Hopkins, I'adhérence est rendue possible par un
ancrage mecanique du polymeére qui pénetre dans les microcavités et les imperfections de

surface des fibres avant qu'il ne se solidifie [82] (Figure 1.29).
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Figure. 1.29. Ancrage mécanique d’un adhésif sur un substrat [83].

- la théorie du mouillage ou thermodynamique initiée par Schonhorn et Sharpe [84] soutient
que les interactions polaires, acide-base et dispersives de Van der Waals sont responsables de
I'adhérence. (non dispersif). Du fait du faible angle de contact entre la matrice et le renfort, la
mouillabilité est améliorée (Figure 1.30).

Liquide ne mouillant quasiment pas o -y Liquide tendant & mouiller
: Situation intermédiaire . .
_le solide parfaitement le solide
Figure. 1.30. Mouillabilité et angle de contact solide-liquide [85].

- Lorsque I'hypothese de la diffusion a été avancée pour la premiere fois, elle a été utilisée
pour expliquer comment deux polyméres du méme type pouvaient s'assembler [86]. Or,
lorsqu'un agent de couplage est utilisé, ce processus joue également un réle dans I'adhésion
fibre/matrice [87]. Il se distingue par lintrication moléculaire et Iinterpénétration de

I'interface des chaines des deux composants (Figure 1.31).

Figure. 1.31. Enchevétrement moléculaire [88].
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- Selon la théorie de Il'adhésion chimique, des liaisons chimiques covalentes ou ioniques
existent entre la surface du substrat et la surface du polymere [89] (Figure 1.32). Le type de
liaison et le nombre de liaisons par unité de surface ont un impact significatif sur la résistance

de la liaison.

NN N NN

m
Figure. 1.32. Réaction chimique entre les groupes A sur une surface et les groupes B sur ’autre
surface [88].

| .2.4. Domaines d’applications des fibres naturelles
1.2.4.1. Artisanal

En plus de remplir diverses fonctions pratiques dans les civilisations dites traditionnelles, la
vannerie et les tapis visent également a procurer a ceux qui les créent et a ceux qui les
utilisent un plaisir esthétique. Cependant, il est évident que, contrairement a de nombreux
autres métiers africains comme le tissage et la poterie, la vannerie a rarement fait l'objet de

recherches par des anthropologues de I'art ou des ethnologues [90].

b

Figure. 1.33. Quelque utilisation artisanale [91].

Le chanvre est utilisé a l'origine dans la construction de batiments pour ses capacités
isolantes, sa capacité a contrdler l'environnement et I'hygrométrie de I'espace occupé, qui

augmentent le confort d'hiver et d'été en particulier. Il peut étre utilisé principalement sous

44



Généralité sur les fibres végétales et Matériaux composites Chapitre |

forme de laine, qui est produite a partir de fibres de chanvre et vendue en plaques ou en
rouleaux. Ainsi, il peut se substituer a d'autres isolants thermiques plus répandus (laine de
verre, laine de roche, etc.). Il peut également étre transformé en béton ou en mortier de
chanvre en associant de la paille de chanvre (chénevotte) a un liant aérien a base de chaux. Il
peut alors prendre la forme de I'extérieur d'un batiment. Il existe de nombreuses méthodes de
mise en ceuvre différentes, allant du revétement en blocs préfabriqués au remplissage manuel
ou mécanique et/ou en projection sur une structure porteuse, typiquement en bois, voire en
enduisant les surfaces de macgonnerie d'un matériau isolant. Enfin et surtout, il est
principalement utilisé pour remplir des cellules dans les charpentes de toit ou de plancher
[92].
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Figure. 1.34. Matériaux chaux-chanvre dans le batiment [93].
1.2.4.2. Transport

L'industrie automobile évolue. Les constructeurs fixent des criteres trés stricts a leurs
équipementiers en réponse a une demande réglementaire accrue a visée environnementale. Ce
marché exige des matériaux plus légers avec une meilleure recyclabilité en fin de vie pour
réduire les émissions de CO2 et les effets sur I'environnement. Pour les composants intérieurs
cachés, dont certains sont structuraux, le composite lin et chanvre répond a ces exigences. Le
passage de roue, les garnitures latérales de coffre, la coque de dossier de siege avant, la plage
arriére, la planche de bord, le médaillon de porte, la plaque de rétroviseur, le cache de
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dégazage du réservoir de liquide de refroidissement, les glissieres et les coupe-froid font

partie des piéces fabriquées ou sont actuellement en cours d'élaboration [17].

Figure. 1.35. Intérieur de portiere Mercedes a base de fibres de chanvre [17].

4% du marché des composites est constitué par l'industrie aéronautique. Les experts
anticipent une croissance trés rapide en 2014. L'aéronautique, domaine exigeant des
matériaux d'une grande fiabilité, est déja impactée par les composites de lin désormais utilisés

dans ses actions de recherche et developpement.

Figure. 1.36. Intérieur de 1’Airbus A380 [17].

| .2.4.3. Sports et Loisirs

Cette industrie associe les composites de lin a des biens hautement technologiques. La
Iégereté et I'absorption des vibrations de I'équipement sont des atouts majeurs qui offrent des
performances supérieures tant pour le confort du novice que pour les exigences de l'initié. Les
produits utilisant des composites de lin sont vendus au grand public et comprennent des

articles tels que des raquettes de tennis, des raquettes de tennis a pédales, des cannes a péche,
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des planches de surf et des planches, des skis, des vélos de course et des casques de vélo de

montagne [92].

Figure. 1.37. produits de sports a base des fibres naturelles [17].

|. 2.4.4. Produits de consommation courante

L'industrie de I'emballage est soumise a une pression réglementaire croissante pour fournir
davantage de recyclage et de matieres premiéres d'origine renouvelable, méme si cela reste
encore marginal pour les applications d’agro-matériaux. Dans cette optique, les matériaux
composites a base de lin ou de chanvre inaugurent une nouvelle ére de matériaux légers qui

conservent une résistance mécanique élevée méme a faible épaisseur.

Les fabricants sont parfois attirés par la qualité esthétique des composites a base de lin, en
particulier dans l'industrie du sport. Il va sans dire que cette qualité inhérente conduit a des

développements innovants dans le domaine de I'équipement de la personne [92].

Figure. 1.38. produits quotidiens en fibres naturelles [17].

I .2.5. Avantages et inconvénients

Lorsqu'elles sont utilisées comme renfort pour les matériaux composites, les fibres offrent
divers avantages. D'un autre c6té, plusieurs inconvénients peuvent entraver le rythme du

développement industriel.
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Les principaux avantages et inconvénients sont rassemblés dans le tableau 1.11 :

Tableau. 1.11. Principaux avantages et inconvenients des fibres végetales [94].

Avantages inconvénients
Faible densité et faible cout Absorption d'eau
Facile a recycler et biodégradables Faible stabilité dimensionnelle
Neutre pour I'émission de CO; Mauvaise tenue en vieillissement
Pas d'irritation cutanée lors de la Faible résistance au feu (200 a 230 °C max)

manipulation des fibres

Absence de résidus apres incinération Fibres anisotropes

Ressource renouvelable, non abrasives pour Variation de qualité en fonction de lieu de

les outillages croissance de la météo...

Demande peu d'énergie pour étre produite Pour des applications industrielles, demande
la gestion d'un stock

Bonnes propriétés d'isolation thermique et Renfort discontinu

acoustique

Propriétés mécanique spécifiques importantes

(résistance et rigidité)
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I . Conclusions

Les caractéristiques mécaniques et physiques des fibres naturelles varient
considérablement, tout comme celles de tous les autres matériaux naturels. Ces
caracteristiques sont déterminées par la composition chimique et structurelle de la fibre et sont

influencées par son type et son environnement.

d'expansion. Toutes les fibres végétales contiennent de la cellulose, cependant, la quantité
varie selon le type de fibre.

Les fibres naturelles sont remarquablement sensibles a I'humidité et sont rapidement
impactées par leur environnement. En général, les caractéristiques mécaniques sont diminuées

par 'augmentation de la teneur en humidite.

L'adhérence entre la matrice et les fibres a un impact important sur les caracteristiques
mécaniques des matériaux composites. Pourtant, les caractéristiques des materiaux
composites qui les incorporent restent inférieures, malgré plusieurs études démontrant que les
fibres vegétales ont des qualités mécaniques équivalentes a celles des fibres de verre
classiqguement employées. De ce fait, plusieurs recherches se sont concentrées sur
I'amelioration de ces caractéristiques, notamment par le traitement physique ou chimique des

fibres.

La variété des matériaux composites n'était auparavant disponible que pour les piéces non
structurelles. Néanmoins, l'utilisation de ces matériaux dans des applications structurelles
performantes a été rendue possible par I'émergence des composites textiles. Deux types de
renforts sont disponibles sous forme textile : bidimensionnel et tridimensionnel. Il existe

plusieurs méthodes pour tisser les fils ensemble pour chacune des catégories.

Ainsi, afin de mieux caractériser et appréhender notre renfort en fibres naturelle, la
structure, la morphologie, la teneur chimique, les caractéristiques mécaniques et physiques, et
la mise en forme textile des fibres végétales ont été soigneusement abordées dans prochain

chapitre.
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11.1. Introduction

En raison de leur intégrité, de leur conformabilité et de leurs performances mécaniques
supérieures, les renforts textiles deviennent de plus en plus courants pour les applications
structurelles [1]. Ils offrent la possibilité de construire un modéle adapté aux performances
requises grace a leur conception [2]. En raison de tous ces facteurs, les textiles sont
actuellement I'un des matériaux de pointe faisant I'objet de recherches approfondies pour étre
utilisés comme renfort.

Les fibres végétales sont naturellement limitées en longueur, ce qui impose une restriction
inhérente & la maniere dont elles peuvent étre disposées sous forme textile. Créer des meches
ou des fils a partir des fibres est I'un des choix. Ces derniers sont constitués de milliers voire
dizaine de milliers de fibres simplement juxtaposées ou torsadées dans le sens « Z » (sens des
aiguilles d’une montre) ou « S » (sens inverse des aiguilles d’une montre) [3]. A I'échelle
mésoscopique, les stratifils unidimensionnels sont mélangés pour créer un textile au niveau
macroscopique. Deux catégories de renforts "textiles™ existent [1] :

- les unidirectionnelles (UD) dont le transfert de charge est réalisé principalement dans un
directions du plan.
- les bidimensionnels (2D) dont le transfert de charge est réalisé principalement dans les deux

directions du plan.

- les tridimensionnels (3D) dont le transfert de charge se fait selon les trois directions de

I’espace.

11.2. Structure des tissus
11.2.1. les unidirectionnelles (UD)

Les méches paralléles sont placées dans une direction spécifique dans les constructions
textiles unidirectionnelles (Figure 11.1). Les fils UD ou rovings sont plats (pas de rosee) et tres
peu tordus. Cette construction offre plusieurs avantages, notamment un processus de
fabrication automatisable et la possibilité de disposer les fibres dans I'orientation souhaitée.
Les composites avec des renforts UD offrent une meilleure rigidité dans le sens des fibres que
les composites avec des topologies de fibres standard. Cependant, la raideur dans le sens

transversal est négligeable[4].
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Figure. 11.1. Structure Fibreuse Unidirectionnelle[4].

I1.2.2. Les bidimensionnels

Les stratifiés des textiles bidimensionnels ont une épaisseur extrémement fine car ils sont
continus, entrelacés, orientés dans deux directions et étirés dans le plan. La majeure partie des

textiles 2D sont tissés, tricotés et tressés, avec différentes techniques de tissage pour chaque type.

I1.2.2.1. Les tissés

Deux réseaux de meches perpendiculaires sont entrelacés dans deux sens chaine et trame pour
créer des textiles 2D. Un seul pli de tissu est composé d'une chaine pour la longueur du tissu et
d'une trame pour le fil transversal [5]. Selon la fagcon dont les fils se croisent, les textiles tissés 2D

peuvent étre divisés en trois grandes familles [6] (Figure 11.2):

- le taffetas dans lequel chaque brin de chaine est alternativement passé par le fil de trame dessus
et dessous (Figure 11.2-a). Du fait des nombreux entrelacs successifs des stratifies, le produit final
est plat, raisonnablement rigide et peu déformable.

- le sergé nxm dont le fil de trame passe au-dessus de m fils de chaine, chacun passant a son tour
sur n fils de trame (Figure 11.2-b). Les points de liage successifs forment une diagonale. Cette

armure1s est a la fois souple et dense.
- le satin de n dont chaque fil de trame flotte au-dessus de (n-1) fils de chaine (Figure 11.2-c). Les

points de liage ne sont pas consécutifs. Ces tissus sont trés souples, plats et déformables. Ils

présentent une bonne mouillabilité.
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Figure. 11.2. Les grandes familles de tissés 2D [7].

Les textiles de la figure 11.2 sont équilibrés, ce qui signifie que chaque tissu a un nombre
égal de fils de trame et de chaine. Dans le cas contraire, ils sont considérés comme

déséquilibrés [7].

11 .2.2.2. Les tricotés

Contrairement aux tissus tisses, ou les fils sont droits et paralléles, les tissus tricotés
comprennent des fils qui serpentent et forment des boucles symétriques appelées points. Le
tricot a une élasticité beaucoup plus grande que le tissé en raison de la facilité avec laquelle
ces points sinueux peuvent étre étirés dans différentes directions [8]. Outre une grande
formabilité, une ténacité extrémement forte et une perméabilité tres élevée, la trés forte

déformabilité des mailles facilite de ce fait I'injection de la résine [9].

Pour créer un tricot simple (figures 11.3-a et 11.3-b) ou double, un fil simple est tricoté par

entrelacement de la maniére souhaitée dans le sens chaine ou trame (figure 11.3-c).

Chaine

Trame

a-Tricoté en sens trame b-Tricoté en sens chaine c-Double tricoté en sens chaine

Figure. 11.3. Quelques types de tricotés 2D [10].
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I1.2.2.3. Les tressés

Les tressés sont construites a l'aide d'au moins deux types de méches différentes, dont
aucune ne doit suivre un chemin rectiligne mais dont l'orientation est privilégiée pour le
renforcement [11].

Il existe deux grandes familles de tressés (Figure 11.4):
- le bi-axial dont le tressage permet typiquement a l'un de recueillir l'autre au travers de

meéches tressées perpendiculairement au unidirectionnel [12] (Figure 11.4-a).

- Le triaxial est constitué de trois directions de méche dont deux s'enchevétrent sur
l'unidirectionnelle selon deux directions symétriques inclinées par rapport aux grandes
directions du plan, dont l'une est uni-directionnellement dirigée en sens chaine ou en sens
trame. Les trois meches sont disposées selon un motif hexagonal (Figure 11.4-b). Le triaxial
est unique en ce que les charges de traction et de cisaillement sont réparties uniformément et

qu'elles sont sensiblement isotropes [13].

Meéche axiale

- Mechetressée A
! A @
™ 1 AL AN £
g 1070768/ i
1 H L Ay X, S L
Trame
a-Tressée biaxial b-Tressée triaxial 2 espace hexagonale

Figure. 11.4. Les grandes catégories de tresses 2D [12].

11 .2.3. Les tridimensionnels

Les meches dans les plans vertical et horizontal, ainsi que les autres méches dans le plan
horizontal, produisent une resistance dans les trois directions cartésiennes de x, y et z dans les
textiles tridimensionnels. Du fait que les renforts 3D sont construits a partir de nappes
superposees et reliées par des fils désaxés, leurs nappes sont plus épaisses.

La majorité des textiles 3D sont les cousus, les tissés, les tricotés et les tressés.
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11.2.3.1. Les cousus

Les coutures sont constituées dun empilement de couches qui peuvent étre
unidirectionnelles, bidirectionnelles (tissé, tricoté, ou tressé), ou une combinaison des deux,
épaissies par une meche "couture™ qui peut étre horizontale ou coudée et avoir des entrelacs
ou non [14].

Un exemple de textile cousu est représenté a la Figure 11.5.

meéche de
couture

multi-plis

Figure. 11.5. Multicouche unidirectionnel cousu [14]

11 .2.3.2. Les tissés

Plusieurs plans constitués de meches droites dans les sens chaine et trame pouvant étre
reliés par des méches ondulées constituent des tissus tridimensionnels :

- de surface a surface, sur toute I'épaisseur et la traverse (Figure 11.6-a) [15].
- a travers moins de couches que le nombre total de couches grace a I'empilement de méches
dans le sens de la trame (Figure 11.6-b)) [11].

- entre deux nappes de méches sens trame qui se succedent (Figure 11.6-c) [16].

Ce type de tissage est appelé « tissage angle Interlock ».
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. Méchesens chaine e Méche sens trame

renfort en surface
Meéche sens chaine ) 3
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Figure. 11.6. Différents types de « tissage angle Interlock » [11].

L'orientation verticale du roving assure le renforcement de la direction de I'épaisseur,

écartant le « tissage orthogonal » de la figure 1.7 du « tissage a angle d'interlock » [11].

Figure. 11.7. Un exemple de motif du « tissage orthogonal » [15]

11 .2.3.3. Les tricotés et les tressés

Les méches des mailles et tresses 3D, dont certaines sont corrélées a l'orientation "hors
plan" du textile en 2D, sont orientées dans les trois directions de I'espace, permettant de créer
des motifs géométriques architecturaux plus élaborés que dans les mailles 2D et tresses.

Un tricoté 3D et un tressé 3D peuvent étre observés sur la Figure 11.8-a et la Figure 11.8-b

respectivement.

Figure. 11.8. Tricoté 3D (a) et Tressé 3D (b) [17].
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11.3. Structures tissées bidirectionnelles

La jonction de deux brins de chaine (a 0°) et de trame (a 90°) orthogonaux définit des
structures tissées bidirectionnelles [18]. Une machine a tisser est utilisée pour créer ces
structures. L'utilisation de machines a tisser pour réaliser des renforts en fibres tissées offre
une grande productivité et abaisse le colt de production des composites. Cette technologie de
fabrication permet la création de structures 2D bi-axiales. Le maintien de la tension des fils de
chaine et I'entrelacement des fils de chaine et de trame contribuent tous deux a I'abrasion et a
la rupture des fibres. En conséquence, la résistance et la ténacité des fils sont abaissées
contrairement aux qualités de fil des structures unidirectionnelles, comme I'ont démontré
Curtis et Bishop [19].

Le tissage du tissu décrit principalement comment les fils s'interconnectent. La figure 11.9
représente les trois armures fondamentales : uni, sergeé et satin. La toile est la structure la plus
élémentaire a construire. En raison de I'entrelacement maximal des fils de chaine et de trame,
il est compact et ne se déforme pas facilement. Le sergé crée une apparence diagonale en
passant d'un fil de chaine a chaque fil de trame a un rythme régulier. Ce tissage est plus doux
gu'un tissage uni. Comparé a d'autres tissages (lin, sergé), le satin a la structure la plus souple

et la plus lisse. Cela est di a la faible densité d'entrelacement des fils de satin.

A. Toile B. Sergé C. Satin
Figure. 11.9. Armures fondamentales des structures tissées 2D: A. Toile, B. Serge et

C. Satin

11.4. Approche multi-échelle des structures fibreuses tissées

La selection des fibres est une étape importante dans la détermination des caractéristiques
mécaniques du produit final. Les caractéristiques souhaitables de la structure déterminent
I'organisation et l'orientation des fils ou meéches a l'intérieur des structures fibreuses. De ce

fait, le type d'architecture choisi est un élément clé pour assurer les performances mécaniques
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des tissus.

Les structures fibreuses tissées 2D sont des matériaux textiles aux architectures poreuses a
base de fils entrelacés, permettant de mettre en évidence le caractére multi-échelle de ces
structures. Le comportement des constructions tissées 2D est étudié a différentes échelles
(Figure 11.10) :

e Echelle Microscopique : c’est I’échelle de la fibre.
e Echelle Mesoscopique : c’est I’échelle du fil.

e Echelle Macroscopique : ¢’est I’échelle du tissu final.

Echelle Microscopique

Echelle Mésoscopique

Echelle Macroscopique

Figure. 11.10. Les trois échelles caractéristiques de 1’étude des renforts tissés [20].

La diversité des fibres naturelles nécessite un examen de toutes les phases de leur
transformation pour la production de structures fibreuses. Corbin et al.[21] ont découvert que
la rigidité de la fibre de lin affecte I'usure des stratifils ainsi que les caractéristiques de traction
des renforts fabriqués a partir de cette fibre.

11.4.1. Approche microscopique (Echelle fibre)

La plus petite unité de la structure, la fibre, représente la structure fibreuse a I'échelle
microscopique. Le comportement de cette échelle correspond au comportement de la fibre.
L'examen des différentes qualités de la fibre permet son utilisation dans le processus de
tissage. La continuité et la rigidité des fibres naturelles sont des paramétres qui peuvent étre

utilisés pour sélectionner le mode de transformation des fibres a I'échelle mésoscopique.
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11.4.2. Approche mésoscopique (Echelle fil)

Le fil représente la structure fibreuse a I'échelle mésoscopique. Les qualités physiques (poids,
torsion) et mécaniques (ténacité) du fil sont étudiées en déterminant les variables qui
influencent sa portabilité. La torsion des fibres utilisées pour fabriquer le fil est un élément
crucial pour la continuité et la stabilit¢ dimensionnelle du tissu fini. Les propriétés
mécaniques du fil sont des caractéristiques qui influencent les qualités mécaniques des textiles

finis.
11.4.3. Approche macroscopique (Echelle tissu)

La structure fibreuse est vue dans son ensemble a I'échelle macroscopique. Les normes sont
utilisées pour examiner les caractéristiques des formations fibreuses. Les caractéristiques
structurelles et mecaniques des materiaux fibreux tissés sont déterminées lors de lI'analyse du

comportement.
- Les propriétés structurelles des structures fibreuses comprennent :

e Lamasse surfacique : est une propriété physique calculée a partir de la masse et de la
surface du tissu. Il est déterminé par la densité des fils de chaine et de trame dans la
structure ainsi que par le nombre de fils. Elle affecte le taux de renforcement des
matériaux composites a structure fibreuse.

e L ’épaisseur : est une propriété physique qui varie selon le tissage et le fil utilisé. Elle
a un impact sur l'utilisation des structures fibreuses tissées pour le renforcement des
matériaux composites.

e La densité des fils : est le nombre de fils dans les sens chaine et trame par unité de
longueur.

e L’embuvage et le retrait : indiquent la longueur consommeée des fils de chaine et de
trame (retrait) a l'intérieur de la structure fibreuse. Cette propriété définit la capacité de
la structure a s'étirer sans déformation élastique.

- Les propriétés mécaniques des structures fibreuses comprennent:

e Le comportement en traction : La rigidité des structures fibreuses est montrée. Ce
comportement peut étre utilisé pour évaluer les qualités force-allongement des

materiaux fibreux dans les deux sens (chaine et trame).

e Le comportement en flexion : La rigidité en flexion des matériaux fibreux tissés est
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représentée. Ce comportement est déterminé par le mouvement probable des fibres a
I'intérieur des fils et des fils a l'intérieur des structures.

e Le comportement en compression : La compression des structures fibreuses se
produit lors de la fabrication des matériaux composites. Cette compression a un effet

sur la qualité de l'imprégnation.

I1.5. Influence du procede de fabrication sur la performance des fils

Les fils sont soumis a de multiples pressions liées aux différentes étapes de tissage des
structures fibreuses (préparation du faisceau, enroulement et tassement des fils, etc.). Ces
contraintes peuvent entrainer des modifications du comportement mécanique des fils. F.
Omrani et al.[22] ont étudié I'effet du tissage de structures fibreuses 2D a base de fils de lin
sur les caractéristiques de traction. L'armure sergé 2/2 réduit la raideur des fils de lin tout en
augmentant I'allongement a la rupture, en fonction du degré de torsion des fils. Une valeur de

torsion élevée du fil diminue la détérioration du fil tout au long du processus de tissage.

11.6. Modes et mécanismes de déformation des renforts tissés

I1.6. 1. Non glissement entre chaine et trame

Les réseaux chaine et trame d'un renfort tissé ne bougent pas I'un par rapport a l'autre, a titre
liminaire. Avec des renforts sur lesquels étaient dessinés deux réseaux de lignes droites
perpendiculaires, des tests de formage ont été effectués. Ces lignes continuent d'exister tout au
long du processus de formage (voir Figure 11.11), ce qui est cohérent avec la théorie anti-
glissante entre les réseaux de chaine et de trame. Parce qu'elle permet l'utilisation de modéles
de milieu continu pour former des simulations, cette prémisse est cruciale (méthodes des
¢éléments finis). Elle permet également de faire I’hypothése de déformations de type treillis

pour le tissé, ce que nous utiliserons dans les simulations a échelle mésoscopique [7].
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Figure. I1.11. Non glissement entre réseaux de chaine et trame,

illustration par un réseau de courbes initialement droites et continues [20].

11 .6. 2. Elongation dans la direction des méches

Le renfort ne subit que des déformations trés modestes lorsqu'il est sollicité dans le sens de

ses meches (de I'ordre de quelques % au plus). Ceux-ci présentent une forte non-linéarite.

En effet, la structure tissée du renfort joue un réle dans le processus de déformation sous
contrainte bi-axiale, puisque la tension fait diminuer I'ondulation des meches (voir Figure
I1.12 a). Les torons se révélent alors fortement écrasés transversalement a leur orientation
longitudinale, principalement au niveau des jonctions du réseau. La non-linéarité des courbes
de tension bi-axiale des armatures tissées est causée par ce phénomene (voir Figure 11.12-b).
Parce qu'un écrasement plus prononcé de celles-ci n'est plus possible, seule la rigidité des
rovings caractérise la seconde partie de ces courbes (compaction maximale). Du fait de la

rigidité des meches, les énergies de déformation bi-axiale sont souvent importantes [7].
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Figure. 11.12. Mécanique et comportement en traction bi-axiale. a) Origine géomeétrique des

non linéarités, b) Réseau de courbes de traction bi-axiale [20].

11 .6. 3. Déformation de cisaillement dans le plan

De grandes rotations relatives des réseaux de chaine et de trame sont réalisables en raison
du tissage. Comme nous avons précisé que ces réseaux ne glissent pas les uns sur les autres,
ce type de déformation ressemble a celle d'un treillis, dont les nceuds seraient les points de
superposition des réseaux (voir figure 11.13-a). Le mode de deformation idéal des armatures
tissées est induit par la rotation relative extrémement libre des réseaux (jusqu'a un angle de
blocage). La rotation relative des réseaux, qui peut atteindre 40 a 50 degrés selon les
armatures, est fréquemment utilisée pour mesurer les déformations car elles peuvent étre
importantes a de trés faibles pressions (rigidité au cisaillement initialement extrémement
faible).

Cependant, le comportement en cisaillement plan de I'armature présente un comportement
fortement non linéaire (voir la courbe de la Figure 11.13-b). L'angle de blocage est obtenu (les
interstices entre les brins sont fermés), moment auquel le processus de déformation change
entierement au fur et a mesure que les brins entrent en contact latéral. Les stratifiés du renfort
subissent un écrasement transversal important, ce qui entraine une augmentation sensible de la
rigidité au cisaillement du renfort. Ces événements sont illustrés par les images produites par
corrélation et représentées sur la figure 11.13-b. Au-dela de cet angle de blocage, la rigidité

augmente au point ou Il'on voit se former des plis dans le renfort. Selon le renfort, ce
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phénomene peut se produire entre 35 et 50 degré [7].

7

0 10 20 30 40 50 60 70
Angle de cisaillement (°)

Effort de cisalllement (N)

Figure. 11.13. Mécanismes et comportement en cisaillement. a) Cinématique de type

treillis, b) Courbe de cisaillement et phénoménes mésoscopiques [23].

I1.6. 4. Compaction transverse

Un renfort tissé aura & nouveau un comportement non linéaire lorsqu'il sera comprimé
transversalement a son plan (par exemple, entre deux plans paralléles), qui est lié au
compactage des différents réseaux de rovings. Bien qu'initialement assez simple, cela devient
rapidement contraint par la densité maximale de fibres. Comme la préforme est fréqguemment
compactée avant l'injection de la résine pour augmenter le taux volumique de renfort dans la

piéce finie, ce mode de déformation est crucial pour le procédé RTM [7].

Il .6.5. Flexion

Les meches et, finalement, le tissu ont souvent une faible rigidité a la flexion en raison de
la rigidité a la flexion presque inexistante des fibres et du potentiel de glissement entre elles.
Cette prémisse permet la modélisation de matériaux tissés a l'aide de membranes, a
I'exception de certaines situations de matériaux lourds ou non flexibles ou des coques sont
utilisées.

Cependant, il faut noter que lors de la mise en forme, cette rigidité en flexion est cruciale

dans le développement des plis [7].
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I1.6. 6. Importance des phénoménes mésoscopiques

Les propriétés mécaniques macroscopiques des textiles tissés sont fortement liées aux
processus mésoscopigques, comme nous l'avons souligné tout au long de cette section. Les
principales non-linéarités comportementales entre elles sont causées par |'écrasement
transversal des rovings. En remplissant les espaces entre les fibres et par leur glissement
relatif, un faisceau de fibres est compacté, conduisant a I'écrasement transversal d'un méche.

Ces résultats nous permettent déja d'appréhender l'intérét d'une étude a I'échelle
mésoscopique du comportement des armatures tissées. En utilisant le passage méso-macro,
nous construisons un lien qui permet de connaitre les comportements macroscopiques du tissu
tissé [7].
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11.7. Conclusions

Les chercheurs et les entrepreneurs ont été contraints par le contexte environnemental,
économique et social d'utiliser des ressources renouvelables au lieu des fibres synthétiques
standard lors de la création de matériaux composites innovants pour une variété d'applications
(aéronautique, automobile, batiment, etc.). Les fibres naturelles, en particulier les fibres
végétales les plus populaires, se sont révélées étre des options efficaces pour le renforcement
des matériaux composites en raison de diverses caractéristiques, notamment une faible
densité, une résistance spécifique relativement élevée et un impact environnemental minimal.

Ils sont également simples a obtenir, ce qui explique leur prix abordable.

Ils présentent une variation significative entre les espéces et entre les individus d'une méme
variété en raison de leurs caractéristiques naturelles, de leur maturation, de leurs procédures
d'extraction, de facteurs pédoclimatiques et de leur organe de provenance, ce qui explique

également en partie les informations contradictoires de la littérature.

Les fibres végétales peuvent étre considérées comme des composites de fibrilles de
cellulose cristalline maintenues ensemble par une matrice principalement composée de
lignines, d'hémicelluloses et de pectines (principaux composés amorphes). L'angle micro-
fibrillaire, qui est déterminé par la fagon dont les fibrilles de cellulose sont alignées en hélice,
influence certaines des caractéristiqgues mécaniques des fibres. La torsion est un parameétre
essentiel pour garantir la tissabilité des fibres naturelles.

les structures fibreuses tissées sont parmi les structures de renfort les plus souvent utilisées
dans I’industrie des matériaux composites. Le procédé de tissage permet une facilité de mise
en ceuvre des renforts fibreux. Les propriétés des structures fibreuses tissées bidirectionnelles
dépendent du type d’armure et du type de fibre naturelle. L’intérét porté sur les structures
fibreuses multicouches pour le renforcement des matériaux composites utilisés dans les
applications structurales a poussé les chercheurs a concevoir les structures fibreuses tissées
bidirectionnelles. La complexité des structures fibreuses tissées conduit a adopter une
approche multi échelle pour caractériser ces structures. Les propriétés au niveau de chaque

échelle influencent sur le comportement de la structure finale.
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111 .1. Introduction

Les performances des matériaux composites sont principalement déterminées par les
parametres de renforcement, mais aussi par la regulation de la phase d'imprégnation. Le
renforcement sous différentes architectures permet de répondre a des besoins industriels
uniques. Les structures tissées sont les plus couramment utilisées comme renfort de matériaux
composites parmi les conceptions couvertes au chapitre 11 en raison de leurs performances
mécaniques et de leur stabilité dimensionnelle.

Ce chapitre est divisé en trois sections, la premiere section se concentre sur I'étude des
nouvelles fibres cellulosiques extraites de la plante Centaurea Melitensis pour Vérifier la
possibilité de les utiliser comme renfort dans le composé biologique. En effet, dans cette
enquéte, les propriétés morphologiques, chimiques, physiques et meécaniques ont été
examinées. La deuxieme section se concentre sur le processus de tissage, qui répertorie a son
tour la definition du processus de tissage et une explication détaillée de la facon de fabriquer
une machine a tisser que nous avons fabriquée, ainsi que la liste de la méthode de tissage
utilisant des fibres naturelles. La troisieme section explique le processus de formation de
matériaux composites a base de fibres Alfa et de résine époxy, en exécutant le gabarit contre
des gabarits de matériaux composites renforces par des structures tissées bidimensionnelles a

base de fibres Alfa, ainsi que les propriétés mécaniques de ces matériaux.

111 .2. Nouvelle fibre
111 .2.1. Matériel végétal

Les fibres utilisées dans cette étude ont eté prélevées sur la plante Centaurea Melitensis.
Ce dernier se trouve dans la région du Hodna en Algérie (35°42'7"N, 4°32'49"E et 471m
daltitude). Il pousse naturellement au bord de la route au printemps, atteignant une hauteur
d'environ 85 cm et un diametre de 5 a 10 mm.

111 .2.2. Extraction des fibres

Aprés la récolte de la plante attendue, des étapes de base sont suivies pour extraire les
fibres lignocellulosiques des tiges de Centaurea Melitensis. La figure I11.1 montre la plante

CM et les fibres extraites.

Au début, les tiges CM sont nettoyées et les contaminants de poussiere et autres particules
étrangéres indésirables sont éliminés a l'aide d'eau distillée. Les tiges sont ensuite immergeées

pendant quatre semaines dans un réservoir rempli d'eau du robinet pour la bio-régénération,
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permettant aux fibres de se séparer de la tige [1]. Les fibres ont été séparées des tiges avec une

brosse métallique et lavées a I'eau distillée pour les extraire.

A la fin de la procédure, les fibres sont séchées dans une étuve a 65 °C pendant 6 h pour
réduire la quantité d'’humidité. La figure 1c montre les fibres obtenues en utilisant la

=Remove leaves

=Rinsing and cleanig

méthodologie susmentionnée.

ebushing 2

Figure. 111.1. Centaurea Melitensis :(a) plantes, (b) tige, (c) : fibres extraites

111 .2.3. Méthodes de caractérisation

111 .2.3.1. Etude de anatomique

Afin d'étudier et d'étudier la structure interne de la plante CM, une étude anatomique a été
réalisée. Une lame de rasoir tranchante a été utilisée pour couper les tiges en petits morceaux
de 0,5 mm. Apres les coupes transversales ont été trempées dans une solution d'hypochlorite
de sodium (eau de Javel) puis elles ont €té lavées abondamment avec de l'eau distillée. Apres
cela, un court lavage est effectué dans de l'acide acétique dilué, suivi d'un lavage a l'eau
distillée. Les pieces finales ont ensuite été nettoyées a I'eau distillée apres les avoir immergees
dans de l'iode vert carmin. Avant d'étre examinés au microscope (OPTIKA B-350), les

échantillons sont soigneusement insérés entre la lame et le capuchon.
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111 .2.3.2. Mesure de densité

La densité des fibres (ps) est évaluee par la technique du Pycnométre. A cet effet, le
pycnometre est rempli d'un liquide appelé Ethanol dont la masse volumique est pe=0,79
g/cm?. Avant d'effectuer la mesure de densité, un échantillon de la fibre est subdivisé en petits
morceaux de 10 mm. Ensuite, I'ensemble des piéces est séché dans une étuve a 90°C pendant
20 minutes. Enfin, environ 1g de la fibre est immergé dans I'Ethanol et les mesures ont été
réalisées avec une échelle de sensibilité de 0,0001 g. La densité de fibres a été obtenue en

utilisant I'expression suivante :

(m;—m,)

pr= 1)

- (my—meo)—(Mms—m,) pe

ou:

mo représente la masse du pycnometre non rempli, mz représente la masse du pycnometre
rempli d'éthanol, m; représente la masse du pycnometre et des fibres combinés, et ms

représente la masse du pycnometre rempli d'éthanol et de fibres.

L'aire de la section transversale a été estimée a l'aide de la formule [2]:

M
= pesi

(2)
ou:

St représente la section transversale de la fibre, M est la masse de la fibre, L représente la
longueur de la fibre et pr représente la densité de la fibre.

En supposant une forme cylindrique de la fibre et en utilisant la densité des expressions
données dans les equations (1) et (2), le diametre équivalent est calculé a l'aide de la relation

suivante [3].

De(um) = /4 * D(mtex)/m. pe (g/cm®) ©)

111 .2.3.3. Analyse ATR-FTIR

Les éléments du groupe fonctionnel présents dans la composition des fibres CM sont

déterminés par ATR-FTIR. Le processus de test utilisant FTIR est effectué a température
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ambiante & l'aide d'un appareil Cary630KBr d'Agilent Technologies. Le spectre infrarouge est
enregistré avec une résolution spectrale de 2 cm™ dans la gamme de longueurs d'onde entre le
champ de 4000 cm™ & 400 cm™.

11.2.3.4. ATG

L'étude et l'analyse de la Thermique Gravimétrique (ATG) sur les fibres CM sont réalisées
a l'aide de (SDT Q600 V20.9 Build device). En fait, le test est réalisé de la maniere suivante :
6 mg de poudre de CM ont été places dans de I'alumine trompette et introduits dans une étuve
a atmosphére contrblée ou le débit de flux d'azote est de 20 ml/min. La plage de température
peut varier de la température ambiante (c'est-a-dire la température ambiante) a un niveau de
température pouvant atteindre 600°C, avec une température de chauffage moyenne de 10°C

par minute.
111.2.3.5. DRX

La technique d'analyse DRX analytique permet de realiser la cristallisation (ClI) des fibres
CM par un appareil de diagnostic par diffraction des rayons X "BRUKER D8" avec Cu-Ka
(Ka. = 1,54056), tout en maintenant la gamme de spectres entre 10° et 70° ( Angle de champ
20). La DRX est fixée a 40 kV et 30 mA et l'indice de cristallisation (ClI) est calculé par la

relation empirique donnée par I'expression (4) formuléee par référence [4]:

CIop = £ x 100 (4)

002

ou:

loo2 représente la plus grande intensité du pic cristallin a ( 20 = 22) et l.m représente
I'intensité (minimale) du pic amorphe a (26 = 16,86) respectivement. L'équation de Scherrer a

également éteé utilisée pour estimer la taille des cristallites (CS) [5]:

kA
¢S = LcocO (5)

ou:

La constante de Scherrer K = 0,89, A représente la longueur d'onde du spectre en A°, [ est

la largeur totale du pic en radians a mi-maximum et 6 est I'angle de diffraction.
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111 .2.3.6. Essai de traction

Pour déterminer les propriétés de traction des fibres simples, la norme ASTM C1557-14
qui est une méthode pour tester les propriétés de traction des fibres simples a été utilisée pour
déterminer la résistance a la traction maximale des fibres CM. Les paramétres mécaniques
(résistance a la traction, module d'Young et déformation a la rupture) ont été déterminés a
l'aide de l'appareil d'essai Zwick-Roell. L'expérience a été réalisée avec 30 fibres simples,
chacune ayant une longueur de jauge de 40 mm, une vitesse transversale de 2,5 mm/min et
une cellule de charge de 2,5 kN. Il convient de mentionner que les résultats les plus fiables

sont fournis.

I11.2.3.7. Test d'adhésion microgouttelettes

Dans ce test, des microgouttes sont réalisées en réalisant des nceuds avec de la résine époxy
autour des fibres CM. Il s'agit d'une méthode qui utilise une fine tige métallique pour
appliquer de petites gouttes de résine epoxy sur des fibres individuelles, puis les placer dans
un cadre en papier et les laisser durcir. La figure 111.2 (a) montre I'examen de la géométrie des
gouttelettes a l'aide d'un microscope optiqgue (MOTIC). Les échantillons présentant des
défauts, tant au niveau des gouttelettes que des fibres, sont automatiquement rejetés. Avant le
test, le cadre en papier est découpé et testé sur la machine de tension universelle Instron
ZWICK Z005 pour le test de micro-chute sur fibre CM. La figure 111.2 (b) montre la méthode
de placement des fibres sur le dispositif a l'aide de deux lames positionnéees. Les lames sont
fixées a la machoire inférieure du systeme de test Instron et les fibres sont tirées a travers la
machoire supérieure en utilisant une vitesse de téte Phillips de 0,5 mm/min. Au moins 10
échantillons ont été utilisés pour l'estimation IFSS et leur valeur moyenne a été rapportée. La
résistance au cisaillement interfacial (IFSS) détermine le degré d'adhérence dans un systeme

de matrice fibreuse donné selon I'équation suivante (6) [6].

T = IFSS = Fpy,/mdL (6)

ou Tt est la résistance au cisaillement interfacial (MPa), Fmax est la force d'arrachement

maximale ; d est le diamétre de la fibre et L est la longueur intégrée.

71



matériaux et methodes expérimentales | Chapitre I

b) Wicrodroplet
/

Figure. 111.2. a) Micro goutte d'époxy sur fibre CM individuelle, b) Test de
gouttelettes de fibre CM.

111.2.3.8. SEM

La surface externe des fibres CM est examinée a l'aide d'un microscope électronique a

balayage Thermo Scientific Quatro dans un milieu de vide poussé et de basse pression.

111 .3. Méthode de tissage

111 .3.1. Définition du processus de tissage

Les méthodes et les matériaux utilises dans l'industrie textile ont connu une expansion
considérable, tandis que les fonctions des textiles sont restées inchangées.L'industrie textile
est considérée comme l'une des plus anciennes industries connues de I'nomme, en particulier
les fibres végétales, qu'ils avaient beaucoup de mal a tisser, car elles contiennent de trés petits
diametres et les longueurs des fibres ne le sont pas Il est trés grand, ce qui rend le processus
de tissage tres difficile, car il a été tissé a la main en raison de la courte longueur des fibres, ce
qui prend beaucoup de temps pour produire une petite piéce de tissu. Pour cette raison, la
machine a tisser a été construite pour faciliter le processus de tissage des fibres naturelles, qui
sont décrites dans les paragraphes suivants. Ou cette machine contribue a I'exploitation
optimale des fibres végétales et facilite le processus de leur tissage pour une utilisation dans la

production de matériaux composites.
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111 .3.2. dispositif de tissage

La machine est une machine a tisser des fibres végétales. Il s'agit d'un modéle miniature
composé d'un cadre de base, d'un peigne et d'un stabilisateur de fibres. Le cadre tient
également le clou, dans laquelle sont fixés les éléments roulants qui porte I'axe de braquage,
et cet axe est fixé aux éléments de transmission L'engrenage et la chaine qui sont mis en
rotation par l'outil de retournement, les chaines, a leur tour, portent les pneus Les deux clous
séparés qui coulissent selon les rainures existantes dans le cadre. le figure I111.3 représenté les
composants de dispositif de tissage.

Figure. 111.3. Dispositif de tissage.

. Cadre de base

. Cadre de support pour le mécanisme de tissage
. Peigne

. Fibre stabilisatrice

. Faire pivoter l'axe

. Outil de rotation

. EIlément de rouleau

. Composants de transmission

© 0O N oo o A W DN P

. Cadre de tissage
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Toutes les pieces sont décrites en détail avec des explications comme sulit :
1- Cadre de base: Il maintient a la fois le deuxiéme cadre et le peigne et fixe les fibres
longitudinales (Figure 111.4).

Figure. 111.4. Cadre de base.

2- Cadre de support pour le mécanisme de tissage: Il contient les rouleaux, qui a leur tour
portent l'essieu, et contient des rainures, selon lesquelles les pneus a clous glissent (Figure
111.5).

Figure. 111.5. Cadre de support pour le mécanisme de tissage.
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3- Peigne: 1l est utilisé pour empiler les fibres transversales dans les textiles (Figure 111.6).

Figure. 111.6. Peigne.

4- Fibre stabilisatrice: 11 fixe les fibres au cadre de base (Figure 111.7).

Figure. 111.7. Fibre stabilisatrice.
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5- Faire pivoter I'axe : Il fait tourner les deux engrenages, qui a leur tour transmettent le

mouvement aux deux cadres a clous au moyen de la chaine (Figure 111.8).

Figure. 111.8. Faire pivoter l'axe.

6- Outil de rotation: L'axe est tourné manuellement (Figure 111.9).

Figure. 111.9. Outil de rotation.
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7- Elément de rouleau: Il facilite la rotation de I'axe (Figure 111.10).

Figure. 111.10. Elément de rouleau.

8- Composants de transmission: C'est un engrenage et une chaine qui transmettent le

mouvement de I'essieu aux deux cadres a clous (Figure I11.11).

Figure. 111.11. Composants de transmission.
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9- Cadre de tissage: Ce sont deux pneus qui contiennent de fins fils métalliques sur lesquels
l'autre coté des fibres est fixé, car les pneus se déplacent en sens inverse l'un par rapport a

l'autre, ce qui fait que les fibres s'entrelacent comme une fibre avec une fibre (Figure 111.12).

Figure. 111.12. Cadre de tissage.

111 .3.3. méthode d'obtention du tissus

Les fibres longitudinales sont fixées du premier c6té au cadre de base, puis les fibres sont
passées a travers le peigne jusqu'aux deux cadres a clous, ou le deuxieme coté des fibres est
fixé aux fils minces fixés aux deux cadres. La fixation des fibres dans les deux cadres se fait
en alternant la premiere fibre dans le cadre avant et la fibre suivante dans le cadre arriere, et
ainsi le processus est terminé jusqu'a ce que toutes les fibres soient fixées (Figure 111.13.a).
Lors de la rotation de l'axe, les deux cadres a clous coulissent, I'un vers le bas et l'autre vers le
haut, ce qui crée un angle entre les fibres fixées dans le cadre avant et les fibres fixées dans le
cadre arriere (Figure 111.13.b). puis le peigne est ramené vers le deux cadres a clous et les
fibres transversales sont passées entre les fibres a l'intérieur du coin a empiler (Figure
I11.13.c). Cette derniere se fait avec un peigne, et nous répétons ce processus jusqu'a ce que la

texture souhaitée soit formée (Figure 111.13.d).
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Figure. 111.13. Les étapes de la production des tissus
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111 .4. Elaboration des matériaux composites
111 .4.1. Matériaux utilisés
111 .4.1.1. le renfort

Dans ce travail, nous avons utilisé la fibre alfa comme renfort. Ces fibres ont été obtenues
de la région de M'sila. L'herbe alfa est I'herbe tassuk. Il est constitué de tiges de forme

cylindrique et a une hauteur maximale d'environ un métre.

Apres I’identification des propriétés des fibres alfa selon les différentes normes, Les tissus
bidimensionnels sont divisés en quatre catégories ,le premier groupe (groupe A) correspond
aux les fibres alfa non traitées, et (groupe B) correspond aux les fibres alfa traitées avec
NAOH, et (groupe C) correspond aux les fibres alfa traitées avec P+NAOH, et (groupe D)
correspond aux les fibres de jute. Sachant que la densité des filaments sont tous faibles. Apres
la conception et la fabrication des structures tissées 2D selon le procedé de tissage , Le tissage
des structures tissées 2D peut contribuer a la modification des propriétés des fibres Alfa.
Divers facteurs affectent les performances du fil et sa capacité a tisser, tels que : tordre et

compter. Les propriétés de filature dépendent fortement des proprietés de la fibre.

11 .4.1.2. La matrice (résine époxy)

La resine époxy est un polymere thermodurcissable liquide qui durcit lorsqu'il est mélangé
avec un solide approprié. 1l est couramment utilis¢é comme matériau de matrice dans les
composites renforcés de fibres, car il possede de nombreuses propriétés intéressantes pour
cette application. La résine époxy est également disponible dans une variété de formulations
pour répondre aux exigences spécifiques de résistance a la chaleur, de résistance chimique, de
temps de durcissement, de viscosité et de autres propriétés. Il peut étre mélangé avec
différents types de renfort, tels que la fibre de verre, la fibre de carbone, la fibre d'aramide ou
des fibres naturelles telles que la fibre alpha, pour produire des composites renforcés de

fibres.

La résine époxy est un polymeére thermoset qui posséde de nombreuses caractéristiques

intéressantes, notamment :

e Résistance mécanique : la résine époxy offre une excellente résistance a la traction, a
la flexion et a la compression, ce qui la rend idéale pour une utilisation dans les

composites renforcés de fibres.
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e Résistance chimique : la résine époxy est résistante & de nombreux produits
chimiques, notamment les acides, les bases, les solvants organiques et les produits
pétroliers.

o Adhérence : la résine époxy présente une excellente adhérence a de nombreux
substrats, y compris les métaux, les plastiques et les composites.

e Stabilité dimensionnelle : la résine époxy est stable dimensionnellement, ce qui
signifie qu'elle ne se dilate pas ou ne se contracte pas lorsqu'elle est exposée a des
températures élevées ou basses.

e Résistance aux chocs : la résine époxy est résistante aux chocs et aux impacts, ce qui
la rend idéale pour une utilisation dans les applications nécessitant une résistance aux
chocs.

e Résistance a I'eau : la résine époxy est resistante a l'eau et a I'hnumidité, ce qui la rend
idéale pour une utilisation dans les environnements humides.

e Durcissement : la résine epoxy durcit rapidement et peut étre formulée pour durcir a
des températures ambiantes ou a des températures plus élevees, selon les besoins de
I'application.

e Faible retrait : la résine époxy présente un faible retrait lors du durcissement, ce qui

signifie qu'elle ne se contracte pas et ne se fissure pas pendant le durcissement.

111 .4.2. Elaboration des bio-composites
111 .4.2.1. Procédé de tissage des structures tissées bidirectionnelles 2D

Des structures tissées bidimensionnelles a base de fibres alpha peuvent étre fabriquées a
I'aide de l'appareil de tissage. Le processus de tissage dépend de différentes étapes allant de la

préparation de la fibre de chaine a I'étape de tissage:

- La préparation de la fibre de chaine consiste a déterminer au préalable le nombre de
faisceaux de chaine en fonction des caracteéristiques physiques (attribution d'un faisceau par

trame, densité des fils de chaine, largeur du tissu, etc.).

- Les fibres longues sont choisies pour prendre la position de la chaine, ou la distance entre

elles est de 5 mm
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- Ensuite, les fibres courtes sont placées pour prendre une position de trame, ou la distance
entre elles est de 5 mm

- et le nombre de fibres dans chaque pli est d'environ 50 fibres pour permettre la réalisation
de tissus fibreux avec des dimensions de 300*300 mm?. (Figure 111.14)
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Figure 111.14. Tissus de fibre.
les contexture des tissus sont déterminées selon le tableau I11.1 suivant:

Tableau. I11.1. Contextures des tissus

Nom Composition Compte Compte Masse Epaisseur

chaine trame surfacique (mm)
(fil/cm) (fil/cm) (g/m?)

Groupe A Alfa non 2 2 335.83 0.5

traité
Groupe B Alfa traité 2 2 227.44 0.5
NAOH
Groupe C Alfa traité 2 2 235.02 0.5
P+NAOH
Groupe D Jute 2 2 308.67 1

111 .4.2.2.Procédé d'élaboration(moule contre moule)

Le procédé moule contre moule est utilisé pour créer des matériaux composites basés sur
des architectures de tissage 2D. Le principe essentiel de ce procédé est de mettre les couches
de renfort dans un moule apres le dépdt de la résine époxy. Une bache est utilisée pour fermer
le moule, aprés quoi la résine est injectée. L'opération de pressage est réalisée alors que le
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moule supérieur est en place pour garantir une bonne imprégnation du renfort tissé
bidimensionnel. La résine époxy a été durcie dans un environnement a température ambiante
pendant 24 heures. Pour fournir une surface propre des deux c6tés des feuilles composites
générées Avant de sceller le moule, une couverture humide a été posée. Les étapes suivantes

sont incluses dans le processus de production (Figure 111.15) :

-Nous mettons une bache humide sur le moule inférieur.
-Mise en place de tissus 2D a fibres sur mesure (300 x 300 mm?).
-Apres cela, de la résine époxy est coulée sur le moule.
-Fermeture du moule par une bache.
-Enfin, le moule supérieur est placé et pressé pour répartir uniformément la résine.
- Démoulage
Les matériaux composites ont été produits avec des échantillons constitués de quatre
couches chacune avec une structure de texture bidimensionnelle. Des plis orientés a 0° ont été
utilisés pour chaque structure tissulaire 2D.
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111 .4.2.3. Préparation des échantillons

Selon la norme AFNOR 57-101, des échantillons sont découpés dans des panneaux bio-
composites a l'aide d'une scie a disque diamanté de diametre 300 mm et d'une vitesse de
coupe de 2500 tr/min avec lubrification pour faciliter le processus de coupe (Figure 111.16).

Apreés découpe, les échantillons avaient les mesures suivantes :

Pour les essais en traction :

e les plaque de quatre plis : h =3 mm, L = 250 mm, | = 25 mm (Figure 111.17).
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Pour les essais en flexion :

e Toutes les éprouvettes destinées pour les essais de flexion possédent quatre plis :
h =3 mm; L = 130 mm, | = 13 mm (Figure 111.17).

Les plaques composites sont spécifiés sur la base de structures tissées bidimensionnelles

avec du taffetas.

Figure. 111.16. Tronconneuse a disque en diamant utilisée
pour la découpe des plaques stratifiées.
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Figure. 111.17. Types des éprouvettes obtenus: (a) Traction composite stratifié,
(b) Flexion 3-points composite stratifié.

Les éprouvettes obtenues ont été mises dans une étuve a une température de 60° pendant 5
heures pour garantir une polymérisation compléte des échantillons avant de passer aux essais

mécaniques (traction et flexion 3 points).

111 .4.3. Machine d’essai mécanique

Les essais mécaniques de traction et de flexion 3-points statique des échantillons en bio

composites des fibres alfa sont réalisés sur une machine d’essai universel de type

ZWICK/ROELL Z2.5 (Figure I11.18).

Un systeme d'entrainement a traverse alimenté par un moteur électrique et une cellule de
charge d'une capacité de 5 kN sont tous deux inclus dans ce type de machine. La machine est
pilotée par le logiciel Test expert V10.11 qui permet de stocker les résultats dans un fichier
texte sous forme de rapport de test. Le rapport de test peut ensuite étre utilisé sur un
ordinateur de bureau ou portable a l'aide d'un programme (Microsoft Excel, Origine, Matlab,

etc.) capable de lire le fichier récupéré.
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Figure. 111.18.Machine universelle de type ZWICK ROELLE 2.5

111 .4.3.1. Essai de traction statique sur les bio-composites

L'essai de traction vérifie la capacité d'un matériau a se déformer lorsqu'il est expose a une
force variée. Pour prévoir le comportement du matériau dans les conditions reelles
d'utilisation, ce type d'essai est nécessaire. L'essai de traction consiste soit a appliquer une
force F et a mesurer l'allongement associé &l sur une éprouvette type du matériau a étudier
(Figure 111.20) soit inversement. L'écart entre les machoires est d'environ 150 mm (selon la
norme ASTM D638) (voir la Figure 111.19). La contrainte et la deformation sont introduites

comme des variables liées au matériau afin de le décrire.

250mm

A4

A

25mm

:
- —
3mm

—— S0mm —

Figure. 111.19. Eprouvette de traction ASTM D638.
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La résistance a la traction o est calculée en utilisant:

Ou:
F: la force (N) ;

S: la section de I’éprouvette (mm?),

aetb: I’épaisseur et la largeur de 1’éprouvette (mm),

I: la valeur obtenue par la machine (mm),
lo: la longueur initiale (mm),

o : la contrainte a la rupture (MPa),

& : la déformation (%).

Figure. 111.20. Essai de traction sur les bio composites.
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111 .4.3.2. Essai de flexion trois points sur les bio-composites

Placer I'éprouvette sur deux appuis et appliquer une force perpendiculaire a sa surface a une
vitesse constante constitue le principe de flexion 3 points (Figure I11.22). Environ 70 mm
sépare chaque support (selon la norme ASTM D790) (voir la Figure 111.21).

‘F

)

Figure. 111.21. Image essais de flexion ASTM D790.

Figure. 111.22. Essai de flexion 3-points sur les bio composites.
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La norme ASTM D790 est suivie dans I'exécution de l'enquéte. Les formules suivantes
permettent de déterminer les caractéristiques mecaniques (contrainte a rupture et module

d'Young en flexion) :

3FL
% T b h?
o I3F
F = 4wbh3

_6wh
Ef— I

Ou:
F: la force (N),
L: la longueur entre appuis (mm),
b et h sont respectivement la largeur et I’épaisseur de I’éprouvette (mm),
w: est le déplacement (mm).
or. la contrainte a la rupture (MPa),
& : la déformation,
Es: le module de Young (GPa).
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111 .5. Conclusion

Dans ce chapitre, les différentes caractéristiques des structures tissées chaine
bidimensionnelles sont analysées, y compris la définition de la machine a tisser et

I'explication des étapes de réalisation d'une couche de tissu.

les structures tissées bidirectionnelles 2D ont été fabriquées et analysées selon les normes.
Le procédé de fabrication des structures tissées 2D correspond au procédé de tissage

conventionnel sur une machine de tissage.

Le procédé de tissage s’est décomposé en plusieurs étapes successives telles que : la
préparation des fibre de chaine , puis le rentrage des fils de chaine sur la machine a tisser
selon un plan de rentrage sauté, et enfin par le tissage avec insertion des fils de trame par
navette. La densité des fils et le type d’armure influent directement sur la masse surfacique et

I’épaisseur des structures tissé.
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IV.1. Caracterisation de nouvelle fibre

IV.1.1. Etude de anatomique

La figure 3 montre la vue microscopique d'une coupe anatomique de tiges CM. Il convient de
souligner que la maturité de la plante joue un réle important dans la détermination du nombre
de faisceaux et de la taille des fibres [1]. Dans le cas étudié, les faisceaux fibreux apparaissent
uniformément dispersés dans tout I'épiderme. L'épiderme et le sclérenchyme peuvent étre vus
respectivement de l'extérieur et de l'intérieur (voir Figure 1V.1: (a) et (b)) avec les fibres de
cellulose reliées en faisceaux par des lamelles médiales (voir Figure 1V.1 (c)), le phloéme
tubes et xyleme au milieu. Il forme un grand nombre de fibroblastes dans la composition des
cellules fibreuses. La cellule fibreuse est caractérisée par la présence d'une paroi cellulaire
primaire suivie d'une paroi cellulaire secondaire, avec la lumiére au centre de la fibre. En ce
qui concerne la structure chimique des cellules fibreuses, la cellulose et la lignine forment les
parois cellulaires primaires et secondaires car la lignine est une substance chimique qui a la
plus longue résistance a la désintégration, et la plaque médiane est composée de lignine et
d'’hemicelluloses [2]. C'est pourquoi la résistance des fibroblastes détermine la résistance du
faisceau de fibres. Au centre de la tige, les faisceaux vasculaires sont clairement apparents sur
la figure 3.c, ou sa substance est principalement constituée de xyleme et de phloéme et se
trouve a coOté du faisceau de fibres. Cela a deja éteé rapporté dans des recherches anatomiques
sur des fibres naturelles par plusieurs chercheurs tels que Lygeum spartum L [1, 3], Silybum

marianum [4], Atriplex halimus L [5], Strelitzia reginae [6].
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Epidermis
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Phloem

Xylem

Figure. IV.1. Vue microscopique de la plante CM : (a) Coupe transversale,
(b) et (c) Zoom sur la structure cellulaire de la fibre.

1VV.1.2. Mesure de densité

Les matériaux composites offrent un rapport poids/résistance supérieur et sont actuellement
préférés pour de nombreuses piéces structurelles légeres, car la densité est trés importante
pour déterminer la masse des fibres naturelles. L'analyse de la densité est effectuée dans le
cadre du processus de caractérisation des fibres naturelles. Dans cette étude, la valeur de
densité obtenue était de 1,269 + 0,018 g/cm?® pour Centaurea Melitensis. Nous remarquons
que la valeur de la densité s'est révélée inférieure a celle de Kigelia Africana (1,316 g/cm®),
tige de Cissus vitiginea (1,287 g/cm®) et Momordica charantia (1,339 + 0,0064 g/cm?®), Cereus
Hildmannianus (1,364 + 0,026 g/ cm?®), et plus proche des fibres de Vachellia farnesiana
(1,270 + 0,0048 g/cm?®). En revanche, on remarque une valeur supérieure a la densité de fibres
de Cardiospermum Halicababum (1,141 g/cm?®), Silybum marianum (1,098 g/cm?®) et Areca
catechu L (0,75+0,05g/cm®). En conséquence, Centaurea Melitensis a une densité inférieure a
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celle de nombreuses autres fibres naturelles, ce qui en fait un meilleur ajustement pour les
applications structurelles légeres actuelles, y compris les constructions en fibres composites
synthétiques [7]. La différence de densité entre les fibres naturelles est causée par des facteurs
tels que les processus d'extraction, la porosité des fibres et les conditions environnementales
[1]. On a estimé que Centaurea Melitensis avait un diamétre moyen de 187,11 + 60,41 um, ce
qui est comparable a celui de Kigelia africana (582 + 204 um) et des fibres de tige de Cissus
vitiginea (355,74 £ 16,43 um), des fibres de Momordica charantia (198 + 3,9 um) , fibres de
Cereus Hildmannianus (30,04 + 5,72 pum), fibres de Vachellia farnesiana (231 + 2,68 um),
fibres de Cardiospermum Halicababum (315,4 um), fibres de Silybum marianum (222 um) et
fibres d'Areca catechu L (395+17 um). Le tableau 1V.1 donne une comparaison entre le
diametre et la densité de Centaurea Melitensis a ceux rapportés pour d'autres fibres naturelles.

Tableau. IVV.1. Comparaison de certaines propriétés physiques
des fibres CM a d'autres fibres naturelles.

Type de fibres Diameétre (um) Densité (g/cm®) Réferences
Centaurea Melitensis 187.11 + 60.41 1.269+0.018 Travail présent
Kigelia africana 582 + 204 1.316 [8]
Cissus vitiginea stem 355.74+ 16.43 1.287 [9]
Momordica charantia 198 £ 3.9 1.339+6.4 [10]
Cereus Hildmannianus 30.04 £5.72 1.364 £+ 0.026 [11]
Vachellia farnesiana 231 £ 2.68 1.270 £ 4.48 [12]
Cardiospermum Halicababum 315.4 1.141 [13]
Silybum marianum 222 1.098 [4]
Areca catechu L 395+17 0.7520.05 [14]

IV.1.3. Analyse ATR-FTIR

La figure IV.2 montre les spectres obtenus a partir de lI'enquéte FTIR des fibres CM. lls
présentent des motifs allant de 4000 cm™ & 500 cm™. Le groupe hydroxyle et la vibration
d'expansion O-H trouveés dans les polysaccharides cellulose et hémicelluloses sont représentés
par la premiére bande d'absorption, qui est concentrée au nombre d'onde 3350 cm™ [15].
Ensuite, la vibration prolongée de CH dans la cellulose et les hémicelluloses est représentée
par le numéro de facette 2884 cm™ [16]. La bande de flexion H-O-H a un pic a 1650 cm, qui

était lié a l'absorption d'eau [17]. Les maxima d'expansion C-C sont obtenus a 1600 cm™ et
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1500 cm™ qui indiquent I'existence de cycles aromatiques dans la lignine, respectivement
[16]. L'expansion du CH2 a partir de la cellulose est indiquée par des pics consécutifs a 1456
cmt et 1417 cm™ [18]. L'expansion C-H de la lignine est représentée par les ondes 1370 cm™
et 1324 cm™ [15]. L'expansion C=0 des groupements cholinergiques réservés a une bande
intense a 1230 cm™ [19]. La bande d'absorption pour l'allongement du pont cellulosique
asymétriqgue C-O était de 1153 cm™ [20]. Le pont C-O-C asymétrique expansé dans la
cellulose et les hémicelluloses est responsable du fort pic a 1029 cm™ [21]. Le dernier petit
pic d'intensité a été observé a 897 cm™, ce qui correspond a la bande d'étirement des liaisons
B-glycosidiques entre les monosaccharides [21]. Les valeurs rapportées pour le domaine FTIR
different d'une recherche a l'autre. Les emplacements des bandes de fibres végétales varient
d'environ 16 cm?, et une seule bande peut avoir plusieurs origines. En conséquence, les
positions des bandes difféerent entre les enquétes [22]. Les nombres d'ondes de pointe dans le
spectre FTIR et I'affectation de I'étirement de la composition chimique de CM sont résumes

dans le tableau 1V.2.
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Figure. IV.2. Spectre FTIR des fibres CM.
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Tableau. IV.2. Identification des pics des spectres ATR-FTIR des fibres CM.

Wave number(cm™) Vibrations Source(s) Références
mode(s)

3350 O-H stretching Cellulose, [15]
Hemicelluloses

2884 C—H stretching Cellulose, [16]
Hemicelluloses

1650-1600 C=0 stretching Hemicelluloses, [17]

lignin

and extractives

1500 H-O-H bending of Water [16]

absorbed water
1456-1417 H-C—H bending of Cellulose [18]
absorbed water
1370-1324 C—H stretching Lignin [15]
compounds
1230 -COO stretching Hemicelluloses [19]
1153 C-O bridge Cellulose [20]
Stretching

1029 C-O-C bridge Cellulose, [21]
Stretching Hemicelluloses

897 R-glycosidic Cellulose, [21]
linkage hemicelluloses

IV.1.4. ATG

Pour éviter la dégradation des caractéristiques des fibres et de I'ensemble du matériau
composite renforcé de fibres naturelles, il est nécessaire d'identifier la température de
traitement optimale pour la fabrication des matériaux composites [23]. En fait, les courbes de
dégradation thermique standard pour les caracteéristiques des hémicelluloses, de la cellulose et
de la lignine sont fournies par analyse thermogravimétrique [24]. La figure V.3 illustrée ci-
dessous illustre une analyse thermogravimétrique typique et ses dérivés a partir des courbes
DTG pour les fibres CM.

La premiére étape de désintégration dans ATG se produit entre 42°C et 150°C, avec une perte
de poids de 5,45 %, indiquant que I'eau dans les fibres s'est évaporée, prouvant gqu'elles sont
hydrophiles [25]. Dans une étude thermo gravimétrique entre 150°C - 210°C, aucune perte de

poids n'a été trouvée, ce qui peut étre utilisé comme critére afin de maintenir la stabilité
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thermique de la fibre [14]. La deuxieme étape de dégradation se produit entre 210 °C et 330
°C. Deux pics majeurs peuvent étre observes dans la deuxiéme étape. Le premier pic se
produit entre 210 °C et 280 °C, avec une perte de poids de 10,58 %, indiquant I'nydrolyse des
hémicelluloses et I'nydrolyse des liaisons glycosides de cellulose [1]. Le deuxieme pic se
produit entre 280 °C et 330 °C avec une perte de poids de 38,86 % et un taux de dégradation
maximal a 317,86 °C avec une perte de poids de 54,89 %. Ce taux de perte de poids de la
plupart des volatils cellulose | et alpha-cellulose est di a la décomposition directe par la
chaleur [23]. Entre 330°C et 485°C, la troisiéme étape de dégradation se produit, avec un
rendement résiduel de 27,22 %. Le tableau 1V.3 montre les données de stabilité thermique et
de dégradation pour différentes fibres naturelles par rapport aux études précédentes. Les fibres
CM peuvent étre utilisees en toute sécurité comme renfort pour les composites renforcés de

polymeres a des températures de travail inférieures a 210°C, selon I'analyse susmentionnée.

Tableau. 1V.3. La température de dégradation et stabilité thermique
de la fibre CM par rapport aux autres types de fibres naturelles.

Type de 0 Wim 0 Wim 0 Wim TS TD® RW°® Référen
fibres TEC) loss T(°C) loss T(°C) loss (0) oC o ces
(%) (%) (%) ey o)

Centaurea 42-150 5.45 210-280 10.58 280-330 38.86 210 317.86 27.22  Travail
Melitensis présent
Kigelia 40-150 9.23 212-365 70 365-620 79.64 212 340 1.127 [8]
africana
Cissus 83 - 257 - 500 52.5 200 304 16 [9]
vitiginea stem
Momordica 102 - 140-225 155 255-369 36.43 250 339.1 21 [10]
charantia
Cereus 127.3 174 285.9 1293 285.9- 46.83 2859 356.7 26.71 [11]
Hildmannian 356.7
us
Vachellia 30-110 9.7 165-240 145 270-361 36 - 324 28.71 [12]
farnesiana
Cardiosperm 115 8.314 163-240 5.146 267-373 39.364 - 336 32.16 [13]
um
Halicababum
Silybum 13040 7.76 225-400 55.92 400-600 9.13 225 357.72 27 [4]
marianum
Areca 80 8.47 240-350 47.66 350- 15.46 240 325.8 2841 [14]
catechu L 549.5

3 Stabilité thermique  Dégradabilité thermique @ Poids résiduel
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Figure. 1V.3. Courbes ATG/DTG des fibres CM.
IV.1.5. DRX

Les phases cristalline et amorphe sont déterminées par DRX. Le diagramme DRX des fibres
CM est illustré a la figure 1V.4. Dans CM, lam designe le composant amorphe et loo2
représente la partie cristalline des particules [1]. L'indice de cristallinité de la fibre de
Centaurea Melitensis a été calculé a l'aide de la relation (2), et il s'est avére étre de 47,69 %,
par rapport a la fibre de tige de Cissus vitiginea (30,5 %), Momordica charantia (21,42 %),
Cereus Hildmannianus (40,19 %), Vachelia farnesiana (13%), Cardiospermum Halicababum
(32,21%), et Silybum marianum (45%), moins de Kigelia africana (57,38%) et Areca catechu
L (55,5%). L'indice plus élevé est di aux améliorations de I'emballage de la chaine
cellulosique, a la rupture des liaisons hydrogéne, a I'élimination des composants amorphes et
des matériaux non cellulosiques, a la réorganisation des régions cristallines et a la perte d'eau
[26]. La taille moyenne d'un monocristal est définie comme la taille de cristallisation (CS),
qui a été estimée a 16,92 nm pour Centaurea Melitensis a l'aide de I'équation (4). Les fibres de
Centaurea Melitensis ont une valeur CS comparable a celle de Kigelia africana (1,73 nm), des
fibres de tige de Cissus vitiginea (12,69 nm) et d'Areca catechu L (7,9 nm), et inférieure a
celle des fibres de Cereus Hildmannianus (28,27 nm), des fibres de Vachellia farnesiana

(31,89 nm) et les fibres de Cardiospermum Halicababum (29,77 nm). Le tableau 1V.4 donne
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une évaluation comparative des caractéristiques cristallines de diverses fibres naturelles

différentes.
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Figure. IV.4. Spectres de rayons X des fibres CM.

Tableau. 1V.4. Comparaison des parameétres cristallins de XRD de fibres CM.

Type de fibres Peak FWHM  Area Crystalline Crystallite Réferences
position (°) (%) Index (%) size (nm)
Centaurea Melitensis 16.86 5,52 316,48 47,69 16.92 Travail
22 411 909,26 présent

Kigelia africana - - - 57.38 1.73 [8]

Cissus vitiginea stem - - - 30.5 12.69 [9]

Momordica 16.12 - - 21.42 - [10]

charantia 21.91

Cereus 14.28 - - 40.19 28.27 [11]

Hildmannianus 23.71

Vachellia farnesiana 15.24 - - 13 31.89 [12]
22.59

Cardiospermum 14.90 - - 32.21 29.77 [13]

Halicababum 21.83

Silybum marianum 18.25 - - 45 - [4]
21.99

Areca catechu L 20.12 - - 55.5 7.9 [14]
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1VV.1.6. Essai de traction

Les propriétés mécaniques jouent un réle essentiel dans le choix de l'utilisation de fibres
naturelles dans diverses applications structurelles. La figure 1V.5 montre la courbe contrainte-
déformation des fibres CM. Ou la valeur de la résistance a la traction de la fibre Centaurea
Melitensis est de 336,87 + 59,94 MPa. On remarque ici que cette résistance est inférieure a
Cereus Hildmannianus (2650,19 + 42 MPa), et est approximativement égale a celle de la fibre
Areca catechu L (322,829 + 67 MPa), et est supérieure a celle de la fibre Kigelia africana
(52,68 £ 11,97 MPa), tige de Cissus vitiginea (304,43 + 35 MPa), Momordica charantia (36,5
+ 1,04 MPa), Vachellia farnesiana (33,075 + 1,3 MPa), Cardiospermum Halicababum (20,7 £
1,0 MPa) et Silybum marianum (201,16 MPa). La nature fragile du matériau provoque la
dégradation rapide des fibres en raison des composants principaux tels que la lignine et les
hémicelluloses. Les valeurs de déformation a la rupture et de module de Young pour les fibres
de Centaurea Melitensis sont respectivement de 23,87 + 5,21 GPa et 1,27 £ 0,36 %. Le
tableau 1V.5 represente les propriétés mécaniques des fibres CM et leur comparaison avec

d'autres fibres naturelles qui ont été récemment étudiées.

La figure 1V.6 représente la distribution du module d"Young et de la résistance a la traction en
termes de diametre de fibre CM. Gréce a ce contraste, les propriétés mecaniques des fibres
CM peuvent étre évaluées. On remarque une diminution du module d'Young et de la
résistance a la traction a mesure que le diamétre des fibres augmente. Ceci est associe a la
vitesse a laquelle les composants non cellulosiques augmentent avec le diametre des fibres et
le diametre de la lumiére [1]. On note également que les valeurs de module de Young et de
résistance a la traction sont dispersées en raison d'une variété de variables aléatoires telles que
les conditions de test, le nombre variable de parois de fibroblastes, ainsi que I'age, la zone et
la méthode dextraction. Avec l'augmentation du diamétre, le module de Young et la
résistance a la traction diminuent et cela est di au diamétre, au nombre et a la taille de la
lumiere dans les fibroblastes [8]. Il a également été noté que ces résultats sont cohérents avec

les fibres naturelles qui ont été étudiées par d'autres chercheurs en [1, 27, 28].
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Tableau. 1V.5. Propriétés mécaniques de la fibore CM par rapport aux
autres fibres naturelles a base de cellulose.

Type de fibres Tensile Young’s Strain at Références
strength (MPa) modulus (GPa) failure (%)
Centaurea Melitensis 336.87 £59.94 23.87+5.21 1.27 +£0.36  Travail présent
Kigelia africana 52.68 £ 11.97 36.01£33.68 0.22+0.11 [8]
Cissus vitiginea stem 304.43 + 35 5.85+1.10 892114 [9]
Momordica charantia 36.5+1.04 - - [10]
Cereus Hildmannianus 2650.19 + 42 2.12+0.3 1.3+£0.7 [11]
Vachellia farnesiana 33.075+£1.3 - 23+0.1 [12]
Cardiospermum Halicababum 20.7+1.0 - 2.1+£0.12 [13]
Silybum marianum 201.16 15.97 1.593 [4]
Areca catechu L 322.829+67 3.155+ 2.31 10.23+2.75 [14]

IV.1.7. Statistiques WEIBULL

La figure IV.7 montre des distributions de Weibull a deux et trois parametres pour la
contrainte, le module de Young et la déeformation a la rupture. Ces distributions décrivent les
caractéristiques meécaniques issues des résultats expérimentaux des fibres CM afin de
déterminer la distribution la plus adaptée. L'équation linéaire (estimation LS des moindres
carrés) est utilisée pour déterminer graphiquement le coefficient (m) pour les deux et trois
parametres, qui est representé par la pente de la courbe. Il est clair que les données
expérimentales correspondent correctement a la distribution de Weibull et sont plutdt proches
de la droite. Les modules (m) et (oo) caractéristiques de déformation de Weibull avec deux
parametres des fibres CM sont de 5,73 et (co) sont estimés a 378,64 MPa, respectivement.
Pour la méthode de Weibull a trois parametres, nous trouvons que (m) est estimé a 11,62 et
(o0) est estimé a 0,0006 MPa, respectivement. L'étude des résultats révele qu'une distribution
de Weibull a deux paramétres est I'approche la mieux adaptée dans notre cas puisque les
estimations de résistance moyenne pour les fibres CM générées par cette méthode sont les
plus proches de celles obtenues expérimentalement et estimées a 336,87 MPa. Cependant, la
valeur du module de Young (Eo) et de la déformation a la rupture (eo) a été trouvee en
distribuant Weibull a deux parametres, qui est également la plus proche de celle obtenue
expérimentalement, estimée a 24,89 GPa et 1,53 %, respectivement. Il est évident que la
distribution de Weibull a deux paramétres permet aux valeurs des caractéristiques mécaniques

d'étre trés proches de la moyenne des valeurs découvertes par I'expérimentation.

102



Résultats et discussions Chapitre IV

(a)

Probability Plot for Tensile stress; Young Modulus; Strain
Weibull - 95% CI
Complete Data - ML Estimates

0999 | T
*] “ Variable
099- i
' J I | —g— Tensile strength (MPa)
— @ - Young's modulus (GPa)
09+ | --¢--- Strain at failure (%)
08- o —
07- Table of Statistics
06- Shape  Scale AD* FC
05 57365 378646 0424 30 0

04- 97411 24898 0.384 30 0
| 134617 1538 0.544 30 0

>
£
9
3w
0 4
£ ; |
W A
¥ "
0.05- i I
it "
03 ¢ "
i 11
002+ 41 ¥
i ]
001 ”\, ‘JH J
1 10 100 1000

Data

(b)

Probability Plot for Tensile stress; Young modulus; Strain
3-Parameter Lognormal - 95% CI
Complete Data - ML Estimates

0999

i i Variable
i ? ’ —g— Tensile strength (MPa)
099 ”: / — I - Young's modulus (GPa)
I ! --¢--- Strain at failure (%)
- ? ’ Tableof Statitics
¢ ] Loc Scale  Thres AD* FC
09 b ® 116265 00006150 111678 0322 30 0
Z‘ 08- 3.7739 0.0606615 -20 0.205 30 0
= 64310 00002122  -619 0513 30 0
a 07-
3 06
0 05
a4
03-
0.2-
¢
0.1- ¢ ]
005, ¥ L4 h
Ii ¢ []
I |
00l I il | ‘
10 100 1000 10000 100000

Data - Threshold

Figure. IV.7. Distribution de Weibull pour la résistance a la traction, le module de Young et
la déformation a la rupture des fibres CM : (a) deux parametres, (b) trois parametres
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1V.1.8. Test d'adhésion microgouttelettes

Cette section a calculé la résistance de l'interface entre la fibre CM et la résine époxy par le
test de gouttelettes. la contrainte de cisaillement apparente IFFS a été obtenue a partir des
résultats des tests. La figure 1V.8 représente la courbe force/déplacement de la fibore CM. 1l
est remarquable que la force de liaison apparente mesurée avec des tests de microgouttes
varie largement. De nombreux facteurs sont a l'origine de cet écart, parmi lesquels
l'augmentation de la rugosité et de la surface des fibres, la longueur de la résine immergée et
les différents diamétres des fibres, ce qui entraine un effet de réticulation mécanique entre les
fibres et la matrice composite [29]. L'IFSS moyen pour la combinaison fibre-matrice époxy
est de 9,82 + 2,35 MPa. Le tableau 1VV.6 montre la comparaison des résultats de contrainte de
cisaillement IFFS pour les fibres CM avec d'autres fibres. On peut dire que les résultats
obtenus sont proches par rapport aux résultats d'études antérieures telles que, Inula viscosa
fibers [29], Pineapple fibers [30], Glass fibers [31], Kevla fibers [32], basalt fibers [33],
Glass fibers [34], Agave sisalana fibers [35].
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Figure. I1VV.8. Courbe force-déplacement pour le décollement des gouttelettes.
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Tableau. IVV.6. Comparaison des résultats de contrainte de cisaillement
IFSS pour les fibres CM avec d'autres fibres.

Fibre/matrice IFSS(MPa) Références
CM/epoxy 9.82+£2.35 Travail
présent
Inula viscosa/epoxy 3.22 £0.47 [29]
Pineapple/PHBV* 8.23 [30]
Glass/ epoxy 38 [31]
Kevlar/ phenol- 23.5 [32]
ormaldehyde
basalt /epoxy 114+31 [33]
Glass/ polyester 15.7£2.9 [34]
Agave sisalana/polyester 11.52 [35]

*poly(hydroxybutyrate-co-valerate)

IV.1.9. SEM

La figure 1V.9 représente la micrographie SEM des fibres CM en coupes longitudinale et
transversale, et est une méthode appropriée pour vérifier la morphologie des fibres. La figure
11 (a) montre la largeur longitudinale des fibres, qui montre des motifs ondulés dus au
diametre irrégulier des fibres individuelles. Comme le montre la figure 11 (b), la morphologie
de surface des fibres montre la présence de bosses et d'inclusions le long de la surface des
fibres, ce qui contribue a une meilleure liaison des fibres avec la matrice polymeére [7].
D'autre part, la figure 11 (c) montre que les fibres CM sont constituées de fibrilles primaires
cellulaires qui sont liées entre elles par la lignine et les hémicelluloses, ce qui contribue a la
rugosité de surface des fibres, ce qui conduit a une meilleure adhésion a la matrice [36].
L'image transversale de la fibore CM est illustrée a la figure 11 (d — e). Sur la figure 11 (d),
nous remarquons que les fibres CM ont une forme ovale qui est un facteur important pour les
applications composites [37]. De plus, la figure 11 (e) montre les espaces entre les fibres
cellulaires représentés par un orifice central appelé lumen. La différence de taille et de forme
des fibres cellulaires montre également une irrégularité du diametre des fibres, qui affecte les
propriétés mécaniques des fibres CM. Ou le diameétre des fibres cellulaires de CM est estimé a

6,26 + 1,84 um tandis que I'épaisseur de la paroi est & 3,3 £ 0,9 um.
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Figure. 1V.9. Micrographies SEM de fibres CM.
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IV.2. Caractérisation mécanique de bio-composites

IV.2.1. Caractérisation mécanique en traction de la résine époxy

Au moins quatre éprouvettes ont éte testées a une cadence de 1 mm/min lors des essais de
traction, qui se sont poursuivis jusqu'a la rupture des éprouvettes. Les éprouvettes sont
fabriquées conformément a la norme ASTM 3039 M-08 et ont les dimensions suivantes : L =
250 mm, b = 25 mm et h = 3mm, qui correspondent a la longueur, la largeur et I'épaisseur des
éprouvettes testées . Alors que la longueur standard entre les mors (GL) utilisée pour ces
essais est de 150 mm.

La figure 1V.10 représente les quatre courbes d'évolution des contraintes en fonction de la
déformation des résines époxy testées en traction. Le développement se déroule en deux
étapes : la premiere étape est dans une pente plus raide suivie de la deuxiéme étape qui
conduit au passage a la rupture. Ces deux premieres phases sont caractérisees par une
augmentation quasi linéaire de la contrainte en fonction de la déformation atteignant une
valeur moyenne de (17,08MPa). . Le module d'Young a été calculé et les principales

propriétés mécaniques obtenues sont listées dans le tableau IV.7.
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Figure. 1VV.10. Courbe contrainte-déformation
de la résine époxy, sollicitée en traction.

107



Résultats et discussions Chapitre IV

1V.2.2. Caractérisation mécanique en traction des bio-composites

Au moins quatre éprouvettes sont pris en compte pour chaque type de stratifié lors de la
comparaison des éprouvettes testés fabriqués a partir des bio composites créés, qui ont subi
divers traitements de fibre alfa (Non traitée, traitée NAOH et traitée P + NAOH) et de jute.
Les éprouvettes ont été soumises a une charge de traction monotone jusqu'a rupture au cours

de cet essai.

Les figures IV.11 & IV.14 représentent les quatre courbes consécutives d'évolution des
contraintes en fonction de la déformation des bio-composites (Alfa Non traité, Alfa traité
NAOH, Alfa traité P+NAOH et Jute). La forme des courbes contrainte-déformation pour les
quatre échantillons est presque identique. Le développement se déroule en deux étapes, on
observe d'abord une courbure qui atteint une certaine valeur qui est de I'ordre de 0.2 - 0,6% de
déformation, puis une linéaire caractérisée par une augmentation jusqu'a la contrainte
maximale, valeurs des contraintes moyennes respectivement de l'ordre de 19,75MPa |,
20.66Mpa ,21.24Mpa et 24.43Mpa. Le module d'Young a été calculé et les principales

propriétés mécaniques obtenues sont listées dans le tableau 1V.7.
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Figure. IV.11. Courbe contrainte/déformation des composites Alfa Non Traité.
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Figure. I1VV.12. Courbe contrainte/déformation des composites Alfa Traité NAOH.

25
——Epl Traité P+NAOH
—— Ep2
204| — Ep3
— Ep4
©
o
S 154
[¢]
c
[
c 10 —
(@]
O
5 -
0 T T T T T T T T T T
0,0 0,2 0,4 0,6 0,8 1,0

Déformation (%)

Figure. 1V.13. Courbe contrainte/déformation des composites Alfa Traité P+NAOH.
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Figure. 1V.14. Courbe contrainte/déformation des composites Jute.

Le tableau V.7 indique les valeurs moyennes de déformation, de contrainte a la rupture et
de module d'Young pour les échantillons testés. La lecture de ce tableau montre que, d'une
part, les propriétés mécaniques des matériaux composites sont améliorées par rapport a la

résine seule, et d'autre part, I'effet des plis tissés sur les propriétés mécaniques est bien visible.

Tableau. IV.7. Propriétés mécaniques des essais de traction des bio composites.

Type Déformation a la Contrainte a la Module de Young
rupture (%) rupture (Mpa) (Gpa)
Résine 0.85 +0.66 17.08 £ 0.66 3.98+0.1
Alfa Non traité 1.13+0.1 19.75 £ 2.85 3.27 £0.34
Alfa traité NAOH 0.61+0.12 20.66 +5.19 4.23 £0.27
Alfa traité P+NAOH 0.82+0.1 21.24 +0.89 447 £0.18
Jute 1.14+0.21 24.43 + 4,65 5.01+0.39
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La figure 1VV.15 montre une comparaison de courbes typiques pour les résines époxy avec
différentes plages d'évolution typique des contraintes de traction en fonction de la
déformation. Les cinq biomatériaux présentent un comportement contrainte-déformation de
courbes modeles quelque peu variable dans un comportement semi-contr6lé. La contrainte
varie presque linéairement avec l'augmentation de la contrainte jusqu'a ce qu'elle atteigne sa
valeur maximale a laquelle une rupture solide est obtenue. Alfa Non traité, Alfa traité NAOH
et Alfa traité P+NAOH présentent de bonnes performances mécaniques par rapport aux
résines époxy. D'autre part, le Jute a une valeur plus élevée en raison des plis tissés a l'aide

d'une machine industrielle. L'effet de I'ajout de plis tissés est clairement visible.
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Figure. IVV.15. Comparaison des courbes types contrainte-déformation
des différents composites avec la résine seule.
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L'histogramme de la Figure (IV.16) présente les valeurs de contrainte de rupture des
différents matériaux bio-composites produits. On peut voir que le composite renforcé de jute a
la résistance a la traction la plus élevée (24.43 + 4.65MPa). Nous notons également que les
composeés renforcé par Alfa Non traité, Alfa traité NAOH et Alfa traité P+NAOH ont des
valeurs enregistrées comme suit (19.75 £ 2.85MPa, 20.66 + 5.19MPa et 21.24 + 0.89MPa),
respectivement. Cette différence est due a I'amélioration de I'adhérence suite au traitement des
fibres. Par conséquent, il est recommandeé d'utiliser des fibres traité car leur capacité a adhérer

a la matrice est tres grande.
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Figure. IV.16. Evolution des contraintes a la rupture en traction des bio-composites.

De méme, on présente I'histogramme des valeurs du module d"Young pour les différents
bio-composites (Figure. 1V.17). L'influence de la structure du tissage de renfort sur les
propriétés mécaniques obtenues est remarquable. Le module de traction du bio-composites
renforcé par Jute et Alfa traité P+NAOH est le plus élevé (E = 5.01 £ 0.39GPa, E = 4.47 +
0.18GPa). La fibre traitée a une meilleure ténacité par rapport aux autres fibres. Ou le module
de traction a été enregistré pour d'autres composés vitaux tels que Alfa Non traité et Alfa
traité NAOH (E = 3.27 £ 0.34GPa, E = 4.23 + 0.27GPa). |l est a noter que le traitement par
P+NAOH améliore la surface des fibres pour donner un taux d'adhérence élevé avec la

matrice, qui est & l'origine de lI'augmentation du coefficient de dureté.

112 |



Résultats et discussions | Chapitre IV

Module de Younge (GPa)

W Résine

m AlfaNo
traiteé

m Alfatraité
NAOH

m Alfatraite
P+NAOH

W Jute

Figure. IV.17. Evolution du module d"Young de traction des bio-composites.

o

w

N

-

o

113



Résultats et discussions Chapitre IV

1VV.2.3. Essai de flexion 3-points de la résine époxy

La figure 1V.18 présente les quatre évolutions de contrainte en fonction de la déformation
des résines eépoxy testées en flexion statique, et cette évolution se produit dans une phase
quasi-linéaire de fin de pente, caractérisée par une augmentation linéaire de la contrainte,
atteignant une valeur moyenne d'environ 39.63MPa, en fonction de la déformation puis
ascendant jusqu'a la rupture brutale de I'éprouvette. Le module longitudinal a été calculé et les

principales propriétés mécaniques obtenues sont répertoriées dans le tableau IV.8.
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Figure. 1V.18. Courbes contrainte-déformation
de la résine en flexion 3-points.
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1VV.2.4. Essai de flexion 3-points des bio-composites

Les figures 1V.19 a V.22 représentent les quatre courbes d'‘évolution des contraintes en
fonction de la déformation des bio-composites (Alfa Non traité, Alfa traité NAOH, Alfa traité
P+NAOH, et Jute).En flexion statique, cette évolution se produit dans une quasi phase
linéaire, caractérisée par une augmentation linéaire de la contrainte, jusqua la valeur
moyenne, en fonction de la déformation jusqu'a la rupture brutale de I'échantillon. Le module

longitudinal a été calculé et les principales propriétés mécaniques obtenues sont répertoriées
dans le tableau IV.8.
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Figure. 1V.19. Courbes contrainte-déformation des composites
Alfa Non Traité en flexion 3-points.
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Figure. 1VV.20. Courbes contrainte-déformation des composites
Alfa Traite NAOH en flexion 3-points.
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Figure. IV.21. Courbes contrainte-déformation des composites
Alfa Traité P+NAOH en flexion 3-points.
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Figure. 1VV.22. Courbes contrainte-déformation
des composites Jute en flexion 3-points.

Le tableau V.8 indique les valeurs moyennes de déformation, de flexion a la rupture et de
module d"Young pour les échantillons testés. La lecture de ce tableau montre que, d'une part,
les propriétés mécaniques des matériaux composites sont améliorées par rapport a la résine

seule, et d'autre part, I'effet des plis tissés sur les propriétés mécaniques est bien visible.

Tableau. 1V.8. Propriétés mécaniques des essais de flexion 3-points des bio composites.

Type La fleche a la Contrainte a la Module de young
rupture (%) rupture (Mpa) (Gpa)
Résine 5.16 + 0.03 39.63 +4.15 13.16 +1.82
Alfa Non traité 4.39 +1.66 4758 + 4.02 15.26 + 1.49
Alfa traité NAOH 4.74 +0.85 53.67 + 6.97 15.89+1.91
Alfa traité P+NAOH 6.88 +0.49 61.36 +5.9 16.32 + 1.63
Jute 7.42 +0.55 50.56 + 7.12 14.62 +0.9
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Cette partie de I'étude vise a déterminer les performances des bio-composites renforcés par
différents tissus (Alfa Non traité, Alfa traité NAOH, Alfa traité P+NAOH, et Jute). La figure
IV.23 représente une comparaison des courbes typiques pour la résine époxy avec différentes
bandes. La valeur de résistance a la flexion la plus élevée (61.36 + 5.9MPa) a été observée
pour le composite textile Alfa traité P+NAOH. Elle est bien supérieure aux autres bio-
composites (Alfa Non traité, Alfa traité NAOH et Jute). Ces deux derniers présentent des
valeurs de contrainte de flexion a la rupture (47.58 + 4.02MPa et 53.67 + 6.97MPa et 50.56
+ 7.12MPa, respectivement). En général, la résistance a la flexion est beaucoup plus élevéee
que la résistance a la traction, ce qui est d0 au comportement de rupture de la couche de
matrice la plus externe. Le comportement contrainte-déformation des courbes modélisees est
décalé d'environ quelques ordres de grandeur. La contrainte varie presque linéairement avec
l'augmentation de la contrainte jusqu'a ce qu'elle atteigne sa valeur maximale ou une rupture

brutale est obtenue. L'effet de I'ajout de plis tissés est clairement visible.
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Figure. 1VV.23. Comparaison des courbes types contrainte-déformation
en flexion 3-points des différents composites avec la résine seule.
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L'histogramme de la figure (1VV.24), présente 1’évolution de la contrainte a la rupture en
flexion des bio-composites. La contrainte a la rupture du Alfa traité P+NAOH atteint une
valeur maximale de l'ordre de (61.36 = 5.9MPa). Les trois autres (Alfa Non traité, Alfa traité
NAOH, Jute), sont légérement plus faible (47.58 + 4.02MPa et 53.67 + 6.97MPa et 50.56 +
7.12MPa, respectivement).

Contrainte de flexion (MPa)

70
60 m Résine
50 m AlfaNo
traité
40 .
m Alfatraité
30 NAOH
m Alfatraité
20 P+NAOH
10 m Jute

o

Figure. I1V.24. Evolution des contraintes a la rupture en flexion des bio-composites.

Les bio-composites renforcés par des plis tissus de fibre Alfa et Jute ont des valeurs de
module de flexion assez différentes (Figure 1V.25). Le module de flexion du Alfa traité
P+NAOH a une valeur de l'ordre de E = 16.32 + 1.63GPa, tandis que les trois autres (Alfa
Non traité et Alfa traité NAOH et Jute), ont plutdt de faible module de flexion par rapport au
premier matériau, c'est-a dire E = 15.26 + 1.49GPa et E = 15.89 + 1.91GPa et E = 14.62 +

0.9GPa, respectivement.
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Figure. 1V.25. Evolution du module de flexion des bio-composites.
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1VV.2.5. Conclusion

De lanalyse des différents résultats obtenus, les principales conclusions peuvent étre

résumees en deux parties :

- La premiére partie porte sur I'examen des propriétés morphologiques, chimiques, physiques
et mécaniques des fibres de Centaurea Melitensis. Sur la base de l'analyse effectuée et des
résultats correspondants, la densité de fibres de centaurea melitensis a été déterminée a 1,269
+ 0,018 g/cm?, ce qui nous permet de déduire ses avantages dans les composites légers. 1l a
été observé a l'aide de SEM qu'il y a des saillies dans les fibres qui permettent l'adhésion & la
matrice polymere, en effectuant une analyse thermogravimétrique (ATG), il a été constaté que
la stabilité thermique des fibres est jusqu'a 210°C, ce qui aide grandement leur utilisation a
haute température. Températures de la matrice polymere pour la fabrication de composites.
L'analyse FTIR et DRX a egalement prouve la présence de constituants majeurs tels que la
cellulose, I'némicellulose et la lignine avec un indice de cristallinité de 47,69 % et une taille
de cristal de 16,92 nm. De plus, les propriétés mecaniques ont montré que la valeur de la
résistance a la traction de la fibre, le module de Young et la déformation a la rupture sont
respectivement de 336,87 + 59,94MPa, 23,87 + 5,21GPa et 1,27 + 0,36 %. Des tests de
microgouttelettes ont également établi que la valeur de la résistance au cisaillement interfacial
entre la fibre et la matrice est de 9,82 + 2,35MPa.

- La deuxiéme partie est relative a I'analyse des résultats liés a I'essai de traction et de flexion
en 3 points pour des échantillons de bio-composites. Les résultats des essais de traction
montrent clairement que les traitements chimiques, adoptés dans ce travail, permettent une
augmentation significative des propriétés mécaniques, a savoir les contraintes et déformations
a la rupture ainsi que le module d'Young. pour les résultats obtenus a partir des essais de
flexion 3 points, qui ont éte réalisés sur des bio-composites, ont montré que l'ajout de fibres
alfa dans la matrice époxy permet d'améliorer les propriétés mécaniques du composite :

module de Young, traction et résistance a la flexion.
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Conclusion générale

L'utilisation de fibres naturelles pour renforcer les matériaux composites offre une
alternative appropriée pour réduire I'effet environnemental des matériaux composites dans une
variété d'applications. Malgré leur richesse, les ressources naturelles sont rarement utilisées
pour construire des matériaux composites. L'artisanat et la médecine traditionnelle, en
général, n'emploient que des fibres naturelles. L'objectif de la recherche discutée dans cet
these est de créer des renforts tissés en fibres alfa pour une utilisation dans les matériaux
composites.

Des structures de tissées 2D précédemment développées a base de fibres alpha ont été
étudiées comme renforts pour matériaux composites. Au départ, les panneaux composites
étaient fabriqués a partir de structures tissées 2D. La technique de fabrication matrice a
matrice a été utilisee pour créer des panneaux composites. Cette procédure a été modifiée en
ajoutant une texture lisse avant de fermer le moule pour fournir une surface lisse des deux
cotés des panneaux composites. Il est utilisé dans I'élaboration de panneaux composites
constitués de quatre couches de structures tissées bi-dimensionnellement. Suite a la
fabrication des panneaux composites, les propriétés mécaniques des panneaux composites a
base de tissages 2D ont été analysées conformément aux normes. La densité des panneaux
composites sur tissages 2D est évidemment déterminée par le pourcentage volumique des
fibres. Les propriétés mécaniques des panneaux composites ont ensuite été étudiées a l'aide de
tissages 2D sous différentes contraintes mecaniques (traction, flexion). Les résultats de
l'analyse des propriétés de traction montrent que la contrainte de rupture en traction des
plaques composites a base de structures 2D torsadées est clairement affectée par la fraction
volumique des fibres et le module de traction et de déformation a la contrainte de rupture. Les
propriétés de flexion des panneaux composites ont ensuite été étudiées a l'aide du test de
flexion en trois points. La contrainte de flexion ultime et le module de flexion des panneaux
composites de structures torsadées 2D dépendent clairement de la densité de fil torsadé a

I'intérieur des structures.

La caractérisation des bio-composites en traction et en flexion a révélé que le matériau
Alfa traité P+NAOH a enregistré de bonnes performances tant en termes de résistance a la
traction (¢ = 21.24 + 0.89 MPa) qu'a la flexion (¢ = 61.36 = 5.9 MPa). De plus, le matériau
présentait une bonne rigidité en traction (E = 4.47 £ 0.18 GPa) et en flexion (E = 16.32 + 1.63
GPa).
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Résumé

Abstract:

The objective of this work is to design and describe natural fiber bidirectional
woven reinforcements for use in composite materials, as well as to define the
mode of fiber weaving using a device manufactured by us to aid in the process
of weaving of natural fibers. In order to understand and analyze the various
characteristics of woven reinforcements, a scale approach of their behavior with
Alfa fibers is used. The weaving process is defined by the joining of two layers
of threads (called weave), one longitudinal (warp) and one transverse (weft).
The mechanical characteristics of 2D woven reinforcements are studied in order
to highlight the many manufacturing conditions that influence their
performance. The fabrication and characterization of composite panels based on
two-dimensional weaves demonstrates the potential of Alfa fiber weaves

compared to natural fiber weaves in previous applications.
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Résumé

Résumé:

L'objectif de ce travail est de concevoir et de décrire des renforts tissés
bidirectionnels en fibres naturelles pour une utilisation dans les matériaux
composites, ainsi que de definir le mode de tissage des fibres en utilisant un
dispositif fabriqué par nos soins pour aider au processus de tissage des fibres
naturelles. Afin d'appréhender et d'analyser les diverses caractéristiques des
renforts tisses, une approche a I'échelle de leur comportement avec les fibres alfa
est utilisée. Le processus de tissage est defini par la jonction de deux couches de
fils (appelées armure), une longitudinale (chaine) et une transversale (trame).
Les caractéristigues mécaniques des renforts tissés 2D sont étudiées afin de
mettre en évidence les nombreuses conditions de fabrication qui influencent
leurs performances. La fabrication et la caractérisation de panneaux composites
a base de tissages bidimensionnels démontrent le potentiel des tissages en fibres
alfa par rapport aux tissages en fibres naturelles dans les applications

précedentes.
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