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Résumé

Cette recherche a pour but de contribuer a réduire les impacts
environnementaux a travers la préparation de composites avec des matériaux
recyclables pour étre utilisés dans différentes applications. A cette fin, des
composites ont €té développés a base de jute récupéré a partir de sacs d'emballage
et de polypropyleéne (PP) récupéré de déchets obtenus lors de la fabrication de fils
de PP.

Une ¢tude calorimétrique (IRFT) et thermogravimétrique (ATG) des
différents déchets de tissus de jute a éte réalisée pour confirmer s'ils sont adaptés
a une utilisation avec une matrice thermoplastique (c'est-a-dire, a une température
d’¢élaboration au-dela de 200°C).

Les composites développés ont ensuite €té caractérises. Tout d'abord, la
fraction massique optimale a ¢été déterminée afin d'obtenir de bonnes
performances mécaniques. Plusieurs fractions en masse du renfort (30%, 40%,
45%, 50%, 60%, et 70%) ont ét¢ expérimentées, les meilleures caractéristiques
¢taient celles du bio-composite avec un taux de renforcement de 40% (c = 39,07
MPa, E = 4,60 GPa). Avec ce pourcentage, des biocomposites jute-PP ont été
developpés avec différentes architectures de jute (Satin, Serge 2x2, Taffetas). Des
essais de traction, de flexion ainsi que de rupture ont été réalisés sur ces
composites afin de connaitre l'effet de la structure de tissage du renforcement.

Ces composites constituent un matériau trés prometteur en termes de
résistance mécanique et de colts effectifs, ainsi qu'une alternative écologique a
certains matériaux conventionnels utilisés pour la construction de meubles et de

batiments.

Mots-clés : Composite, tissus de jute, polypropyléne (PP), recyclage, déchets.



Abstract

The aim of this research is to contribute to the reduction of environmental
impacts through the preparation of composites with recyclable materials for use
in different applications. To this end, composites were developed based on jute
recovered from packaging bags and polypropylene (PP) recovered from waste
obtained during the manufacture of PP yarn.

A calorimetric (IRFT) and thermogravimetric (ATG) study of the different jute
fabric wastes was carried out to confirm their suitability for use with a
thermoplastic matrix (i.e. at a processing temperature of over 200°C).

The developed composites were then characterized. Firstly, the optimum
mass fraction was determined in order to obtain good mechanical performance.
Several mass fractions of the reinforcement (30%, 40%, 45%, 50%, 60%, and
70%) were tested, the best characteristics were those of the bio-composite with a
reinforcement rate of 40% (o = 39.07 MPa, E = 4.60 GPa). With this percentage,
jute-PP bio-composites were developed with different jute architectures (Satin,
Serge 2x2, Taffeta). Tensile, flexural and fracture tests were carried out on these
composites to determine the effect of the weaving structure of the reinforcement.

These composites are a very promising material in terms of mechanical
strength and effective costs, as well as an environmentally friendly alternative to

some conventional materials used for furniture and building construction.

Key-words: composite, jute fabrics, polypropylene (PP), recycling, wastes.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Les matériaux composites sont développés pratiquement dans de nombreuses
applications au cours des quarante derniéres années en raison de leurs propriétés mécaniques
exceptionnelles (par rapport a leur densité) et de leur prédisposition a une conception
personnalisée. I1s apparaissent comme de sérieux concurrents des métaux. Durant cette période,
les innovations se sont principalement concentrées sur le développement des composites a
matrice polymérique, qui dominent encore aujourd'hui le marché. Prés de 40 ans d'évolution et
d'innovation se sont écoulés, mais une question reste ouverte : quels matériaux composites pour
demain ?

En 1930 fut mis au point la fibre synthétique. Elle est devenue le matériau de
renforcement privilégié utilisé en raison de sa rigidité et de sa résistance spécifique. En
particulier, les fibres de carbone et de verre sont les renforts typiques des matériaux composites.
Par ailleurs, il est connu que la production de ces fibres nécessite une grande quantité d'énergie
¢lectrique. Apres l'utilisation des composites en fibre de verre, de nombreux problémes
environnementaux sont causés par le processus d'élimination [1, 2]. Bien que plusieurs
techniques de recyclage aient été développées pour les composites a fibre de verre usagés [2,
3], les scientifiques et les ingénieurs ont essayé d'utiliser des fibres naturelles a base de plantes
telles que le lin, le kenaf, le jute et la ramie, qui sont des matériaux respectueux de
l'environnement comme alternative [4-8].

Les matériaux composites renforcés par des fibres naturelles sont des matériaux peu
coliteux et en croissance rapide, et devraient donc remplacer en totalité ou partiellement les
fibres artificielles. Les matériaux composés de fibres naturelles et de résine biodégradable ou
thermoplastique sont souvent appelés "composites verts" et ont été intégrés a l'intérieur des
voitures [9]. Les composites thermoplastiques sont apparus comme un choix potentiel pour les
secteurs de 1'énergie, de I'automobile et de la construction en raison de leur recyclabilité, de leur
grande résistance aux chocs, de leur durée de vie infinie & température ambiante, de leur
1égereté, de leur stabilité chimique et de leur rapidité de fabrication [10]. La réglementation
croissante sur la mise en décharge des déchets a également stimulé 1'utilisation des
thermoplastiques dans ces secteurs/industries afin de minimiser I'impact environnemental [11].
Les thermoplastiques renforcés par des fibres ont suscité un grand intérét de la part des
industries et des communautés de recherche en raison de leurs propriétés mécaniques

spécifiques supérieures et de leur colt relativement faible [12, 13].
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Le choix d’un renfort et d’une matrice pour la fabrication d’une structure en matériau
composite proceéde d’une analyse technico-économique compléte. Dans certains cas, un renfort
textile s’impose pour obtenir une bonne résistance a I’impact et au flambement, ou parce qu’il
procure des propriétés plus équilibrées que les renforts unidirectionnels. Par ailleurs, la
manipulation des renforts textiles est plus facile, grace au maintien des fibres par le tissage et a
une plus grande drapabilité. Ce sont donc les renforts de choix pour la fabrication de panneaux
et de structures de grandes dimensions (carters de protection, de tétes de puits en fond de mer,
cellules de vie sur plateforme) ou de pieces dont la forme est complexe (raccords et jonctions
de tubes). Ces avantages sont au prix d’une rigidité et d’une résistance a la rupture plus faibles
en raison de I’ondulation des fils, et d un cofit plus élevé qu’un ruban unidirectionnel. Un certain
nombre de parameétres interviennent dans la description des renforts textiles comme les
caractéristiques des fibres, la densité de fils dans le tissu et I’armure choisie. Des essais sont
donc nécessaires pour étudier les effets de différents paramétres sur le comportement de tels
matériaux et sélectionner un tissu efficace. Ainsi que les séquences d’empilement des couches
de renforts qui peuvent engendrer différents modes d’endommagement entrainant la ruine.

Au cours des derniéres décennies, plusieurs auteurs ont ¢étudié le scénario
d'endommagement de différents stratifiés composites tissés sous une charge de traction quasi-
statique [14-16]. Pour les composites tissés, la fissuration transversale des fils est le premier
type de dommage facilement observable lors d'une charge de traction. Au fur et a mesure que
la déformation augmente, les dommages se développent a 1'échelle méso par fissuration et
délamination intra-fil, et a 1'échelle micro par décollement local a l'interface fibre-matrice [17].
La macro-fracture finale est caractérisée par une fissuration dense, l'intersection de plusieurs
petites fissures et la rupture de la fibre.

Des ruptures prématurées peuvent étre dues a certains défauts introduits au moment
de I’¢laboration des pieces et structures a base de polymeres renforcés, a des facteurs non
ou mal considérés lors de leur conception ou encore a une mauvaise utilisation ces pieces [18].
Dans certains cas, il est cependant possible d’identifier un mécanisme d’endommagement
majoritaire ou critique [19].

L’une des questions faisant actuellement l'objet de recherches dans ce domaine,
concerne les méthodes de prédiction de la rupture des structures composites stratifiées, et
particuliérement les structures a fort gradient (présence des concentrations de contraintes) sous
sollicitations mécaniques monotones ou cycliques. Dans ce contexte global et dans la continuité
de ces axes de recherches, que nous avons choisi notre théme qui est "Etude de

I’endommagement et rupture des stratifiés composites a base de fibres végétales". Cette these
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se propose de contribuer a I’identification de nouveaux matériaux composites. Ainsi, et pour ce
faire, de valoriser et d’étudier 1’utilisation potentielle des déchets dans la réalisation de
biomatériaux finis. Cette ressource, peu encore exploitée jusqu’a ce jour, a été choisie car en
plus d’étre de nature végétale et disponible, elle présente 1’avantage de minimiser 1'impact
environnemental.

En corollaire, nous avons utilis¢ le tissu de jute comme renfort, issues des sacs usagés
avec trois architectures textiles (toile, sergé et satin). Et comme matrice, des déchets de
polypropyléne (PP) issus du processus de fabrication des fils PP. D¢s lors, 1’exploitation
potentielle de ce renfort et de cette matrice a I’avenir, permettra de minimiser les cotits de
production mais aussi de favoriser une industrie a bases de produits recycles.

Apres 1’élaboration de ces composites, vient un travail important qui s’inscrit dans une
démarche de caractérisation du comportement mécanique monotone et cyclique des composites
a matrice thermoplastique et a renforts fibres végétales (jute). L’objectif principal est la
compréhension du comportement de ces nouveaux matériaux suite a différents types de
sollicitations mécaniques (grace a des essais normalisés) afin de créer ou de déterminer la loi
de comportement de ces nouveaux composites.

Le corps de ce manuscrit est donc constitué de quatre chapitres :

Le point de départ qui est le premier chapitre repose sur une étude bibliographique qui
traite les composites et d’une fagon particuliere les composites a fibres végétales et a matrices
thermoplastiques. Une description détaillée est présentée sur les éléments de base de cette these
qui sont le tissu de jute et le polypropyléne comme matrice de matériau composite. Nous
exposons aussi un bref rappel sur la structure, les propriétés des fibres végétales et les
différentes architectures textiles. Ce chapitre se terminera par I’étude de la possibilité d utiliser
des matériaux recyclés comme renfort et matrice dans un but écologique.

Le deuxiéme chapitre propose une revue de la littérature sur le comportement
mécanique des matériaux composites ainsi que quelques concepts importants sur la mécanique
de la rupture dans les matériaux hétérogenes (fragiles ou ductiles).

La présentation des matériaux et des techniques expérimentales fait I’objet du troisiéme
chapitre.

Le quatrieme chapitre expose les résultats de cette recherche dont le but initial était de
valoriser des déchets en réalisant un matériau innovant ayant des propriétés mécaniques
remarquables et concurrentes.

Finalement, ce manuscrit se termine par une derniére partie dressant les principales

conclusions a travers une synthese générale qui ouvre ¢galement quelques perspectives.
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Chapitre 1 Polyméres thermoplastiques renforcés de fibres végétales

I. 1. INTRODUCTION

Les matériaux composites ont jou¢ un réle important dans 1'histoire de I'humanité, qu'il
s'agisse d'abriter les premiéres civilisations ou de permettre les innovations futures. Ils offrent
de nombreux avantages, dont les principaux sont la résistance a la corrosion, la facilité de
conception, la durabilité, la 1égereté et la solidité. Les composites sont présents dans notre vie
quotidienne, notamment dans les produits utilisés dans la construction, les applications
médicales, le pétrole et le gaz, les transports, le sport, 1'aérospatiale, et bien d'autres.

Ce chapitre aborde les matériaux composites a fibres en particulier les polymeéres
thermoplastiques renforcés de fibres végétales, et I’étude de la possibilité d’utiliser des

matériaux recyclés comme renfort et matrice dans un but écologique.

I. 2. LES MATERIAUX COMPOSITES

D'une maniere générale, tout matériau constitué de deux ou plusieurs constituants non
miscibles ayant des propriétés différentes ou non peut étre désigné comme un matériau
composite (figure 1. 1). En outre, 1'idée d’associer plusieurs constituants pour 1’obtention d’un
matériau dont les propriétés different de celles de ses composants individuels est utilisée par
I’homme de puis des milliers d’années [1] Habituellement, il s’agit d’une phase discontinue,
solide et rigide, connu sous le nom de renfort (fibres), tandis que l'autre ou les autres sont plus
faibles, moins solides et continus, connus sous le nom de matrice [2-4]. Cette derniére a pour
role de transférer les charges extérieures du composite entre les fibres et d’assurer leur
protection.

Au cours de ces derniéres décennies, le développement des composites devient un souci
permanent de nombreux chercheurs et industriels. Selon le domaine d’application des
composites, les différents secteurs ont leurs propres exigences. Devant ces exigences pratiques,
I’¢laboration de nouvelles fibres et matrices a connu un grand essor. Une attention particuliére
est prise sur le développement des différentes interfaces renforts-matrice [5, 6]. En pratique,
trois facteurs principaux peuvent affecter les propriétés des composites : les constituants, leur
géomeétrie/répartition et la fraction volumique du renfort [7]. En effet, la répartition du renfort
confére au composite ses principales caractéristiques. Au fur et & mesure que le renfort est
moins uniforme, les composites deviennent plus hétérogenes. Cependant, la géométrie et
I’orientation affectent ’anisotropie du systéme. Aussi, par rapport aux fibres longues ou la
charge est supportée principalement par les fibres, les fibres courtes sont le meilleur choix pour
les matériaux composites a faible et a moyenne performances

Bien qu’il existe de différentes sortes de matériaux composites (le béton, la boue, le

contreplaqué...), ce terme s’adresse plus particulierement aux pi€ces plastiques constituées
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d’une matrice polymere et d’un élément renforgant de type fibreux tel que défini dans la figure
(I. 1). Quoique les performances du matériau de renfort soient supérieures a celles de la matrice,
cette derniére est chargée de maintenir les fibres en place et de donner la forme finale du
matériau a fabriquer.

MATRICE
Polymére RENFORTS

thermodurcissable ou Fibres, tissus ou grille
thermoplastique

4 r'd
COMPOSITE

?

CHARGES/ADDITIFS
Eléments apportant des
propriétés ou participants
au durcissement

Figure L. 1. Matériau composite.

Le choix du renfort et de la matrice dépend des propriétés finales recherchées a I'usage,
de la possibilité de les assembler et de leur coft.
I. 2. 1. Renforts fibreux

Les renforts provenant de diverses sources sont commercialisés sous forme de fibres,
de particules, de flocons, de trichites, etc. Cependant, la plupart des renforts sont des fibres sous
différentes architectures. Elles sont plus solides et plus rigides que toute autre forme de matériau
[8]. Les renforts fibreux utilisées dans les composites peuvent étre classées en trois grandes
catégories : les fibres polymeres, les fibres de carbone et les fibres inorganiques [9].

Les fibres polymériques peuvent étre synthétiques ou naturelles. Il existe des matériaux
composites renforcés par des fibres synthétiques (aramide, carbone, verre), qui sont notamment
utilisés dans les domaines d'aéronautique, du batiment et d'automobile. La fibre de verre est la
plus utilisée en raison de ses propriétés mécaniques intéressantes et de son faible colit par
rapport a la fibre de carbone [10]. Les fibres synthétiques présentent €galement certains
inconvénients : des colits de production élevés, des risques pour la santé et des effets négatifs
sur l'environnement [11]. Entre autres, pour surmonter ces problémes, plusieurs scientifiques
ont men¢ des études pour développer des composites renforcés par des fibres naturelles. Ces
renforts naturels, qui seront détaillés par la suite, présentent de nombreux avantages notamment
leur faible densité, leur robustesse et leur nature biodégradable. Il est a noter que les fibres

naturelles peuvent étre utilisées a leur état natif ou apres transformation a une autre forme avec
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une plus grande valeur ajoutée [8]. Dans ce but, des efforts sont faits pour la substitution des
fibres synthétiques a base de produits pétrochimiques [12]. Cependant, on se limite dans ce
chapitre a présenter les composites thermoplastiques renforcés par les fibres végétales.

Parmi les principaux objectifs de toute confection de composite renforcé de fibres est
de concevoir une architecture du renfort permettant une résistance adéquate aux sollicitations
extérieures. Un certain nombre d'études sur les composites renforcés de fibres naturelles ont
révélé que leurs propriétés mécaniques sont fortement influencées par des parameétres tels que
la fraction des fibres (volume/poids), I'orientation des fibres, le rapport de forme
(longueur/largeur) des fibres, la longueur des fibres, 1'adhésion fibre-matrice et le transfert des
contraintes a l'interface [13]. Le choix adéquat de ces parametres est trés important, car il a un
effet sur les caractéristiques du composite a savoir : la densité, la résistance a la compression,
la résistance et le module de traction, les propriétés de rupture et de fatigue, la réponse aux
chocs, les propriétés électriques, thermique et notamment le prix de revient [9, 14, 15].

L 2. 1. 1. Facteur de forme des fibres

Le facteur de forme (longueur/largeur) des fibres a un effet considérable sur les
propriétés des composites. Il est a noter que le transfert de charge a partir de la matrice sur les
fibres sera facile et trés efficace dans un renfort fibreux continu, tandis que dans le cas d'un
renfort & base de fibres courtes, ces derniéres doivent avoir une longueur suffisante pour
transférer la charge d'une maniere efficace [16]. Il est donc important de conserver la longueur
des fibres autant que possible pendant les opérations de traitement des composites. Le rapport
de forme des fibres doit étre compris entre 100 et 200 pour une efficacité optimale [17].

L 2. 1. 2. Fraction volumique des fibres

Les équations permettant de prédire les propriétés mécaniques des composites renforcés
de fibres courtes et continues ont pour facteur commun la fraction volumique des fibres. Ceci
est di au fait que cette derniére est directement liée a la résistance du composite [14, 18]. Cette
variation de résistance axiale dans un composite renforcé de fibres continues avec une fraction
volumique de fibres est tres bien prédite par la régle des mélanges et peut étre illustrée par la
figure (I. 2). Comme on peut 1’observer, la résistance a la traction diminue considérablement a
faible fraction volumique de fibres, ce qui peut s'expliquer par une dilution de la matrice et
l'introduction de défauts dans la matrice aux extrémités des fibres, c'est-a-dire 1a ou se produit
la concentration de contraintes. A une fraction volumique élevée, la résistance a la traction
s'améliore, ce qui peut s'expliquer par le fait que les effets du renforcement des fibres sont plus
importants que l'influence de la distribution de la matrice. Les propriétés de traction des

composites s'améliorent avec 1'augmentation de la fraction volumique des fibres. La fraction
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volumique de fibres a laquelle la résistance des composites cesse de diminuer et commence a
s'améliorer est connue sous le nom de fraction volumique critique de fibres. Pour que les fibres
aient un effet de renforcement, leur proportion doit étre au moins égale a la fraction volumique
critique [19].

Cependant, pour que le composite soit performant, la fraction volumique des fibres doit
étre supérieure a la fraction volumique a laquelle la résistance du composite est supérieure a
celle de la matrice. La figure (I. 2) montre la résistance du composite en fonction de la fraction
volumique. Une fois que la fraction volumique critique de fibres est atteinte, la rupture du

composite peut étre régie soit par la rupture de la matrice, soit par la rupture des fibres.
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Figure L. 2. Effet de la fraction volumique des fibres sur les propriétés mécaniques du

composite.

L. 2. 1. 3. Dispersion et orientation des fibres

La dispersion des fibres dans la matrice influence la répartition des contraintes au sein
du composite. Une bonne adhérence est obtenue grace a une bonne dispersion des fibres dans
la matrice pour permettre une amélioration des performances mécaniques des composites.
Généralement, la dispersion des fibres varie en fonction de la longueur des fibres (courtes,
longues) et des facteurs de traitement tels que la pression et la température. L'angle d'orientation
des fibres est également un parametre important qui influence les propriétés des composites.
Une diminution de la résistance et du module a ét¢ observée en augmentant 1'orientation des
fibres par rapport a la charge des fibres. Il est intéressant de noter que les meilleures propriétés
mécaniques sont observées pour les composites lorsque l'orientation des fibres est parallele a

leur direction de chargement [20].
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L 2. 1. 4. Architecture du renfort fibreux

L’architecture des renforts doit étre adaptée aux fonctions techniques a remplir. Des
fibres sous diverses formes (coupées ou continues) sont associées a la matrice pour la
fabrication de composites afin d'offrir une certaine flexibilité en matieére de cot, de résistance
et de processus. L'architecture fait généralement référence a la position des fibres par rapport a
un systeme de coordonnées [21]. Les composites en termes de disposition des fibres peuvent
étre classés en composites renforcés par des fibres 1D, 2D et 3D. Les technologies textiles
conventionnelles, c'est-a-dire le tissage, le tricotage, le non-tissé et le tressage, sont couramment
utilisées pour concevoir des architectures de tissu uniques afin de répondre a un large éventail
de procédés de fabrication et d'exigences en matiére de produits finis. Les tissus tissés, tricotés
et tressés sont fabriqués a l'aide de fibres continues sous forme de fils, tandis que les tissus non
tissés sont fabriqués a l'aide de fibres courtes [22].

1. Catégories de tissu

Le tissage est la technique de constitution des tissus la plus ancienne et la plus
couramment utilisée [23]. Les tissus sont fabriqués par l'entrelacement de deux ensembles de
fils perpendiculaires 1'un a l'autre (figure L. 3). Les fils qui s'étendent le long du tissu s'appelle
les fils de chaine (la direction de la chaine est parall¢le au grand axe du tissu) et les fils
perpendiculaires a la chaine sont appelés fils de remplissage ou fils de trames (la direction de

remplissage est perpendiculaire a la direction de déformation).

Fil de chaine

Fil de trame

Figure 1. 3. Convention trame et chaine.

Les tissus ont des propriétés différentes selon le motif du tissage, appelé dessin de
I'armure. Il existe un nombre infini de fagons d'entrelacer les fils de chaine et de trame, mais la
toile, le sergé et le satin sont les trois modeles de tissage de base (figure 1. 4) pour développer

un tissu [24] et sont aussi ceux utilisés dans le cadre de cette these.
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- La toile ou taffetas, armure la plus simple : chaque fil de chaine passe
alternativement au-dessus et en dessous de chaque fil de trame (figure. 1. 4a). Le tissu présente
une bonne planéité et une relative rigidité, mais, il est peu déformable pour la mise en ceuvre.
Les nombreux entrecroisements successifs géneérent un embuvage important et réduisent les
propriétés mécaniques.

- Le sergé NxM : Chaque fil de chaine passe au-dessus de (N) fils de trame et chaque
fil de trame passe au-dessus de (M) fils de chaine. Un sergé 2x2 est schématisé sur la (figure.
1. 4b).

- Le satin : Chaque fil de chaine passe au-dessus de plusieurs (n-1) fils de trame et
réciproquement. Ces tissus ont des aspects différents de chaque coté. Ces tissus sont assez

souples et adaptés a la mise en forme de picces a surfaces complexes. Ce type de tissus présente
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Figure I. 4. Différentes armures de tissage 2D.

une forte masse spécifique (figure. 1. 4c).
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La combinaison de ces trois types d’armures avec la multiplicité de géométries et de
matériaux disponibles pour la meche permet d’obtenir une grande diversité de renforts tissés.
Si le renfort est identique dans la direction chaine et dans la direction trame, on parle de tissu
équilibré. De fagon générale, un tissu peut €tre caractérisé par son armure, la disposition relative

des chaines et des trames, et son embuvage.

2. Paramétres de définition importants

Il est important de souligner la grande variété des renforts tissés. Il est par ailleurs
possible de construire des tissus mixtes en utilisant des matériaux différents dans les directions
chaine et trame, ou des tissus hybrides en employant des fils de natures différentes dans la
méme direction. Un tissu est dit équilibré lorsque les fils de chaine et de trame sont identiques
ou tres semblables et que le motif du tissage est symétrique. Le comportement mécanique des
tissus dépend fortement Le comportement mécanique des tissus dépend fortement de la nature

des meches constitutives ainsi que de leurs armures [25].
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Chapitre 1 Polyméres thermoplastiques renforcés de fibres végétales

La rigidité et la résistance des tissus sont généralement inférieures a celles obtenues
avec des fibres unidirectionnelles. Cette diminution est due a 'ondulation des fibres. En effet,
dans tout tissu, le fil doit passer au-dessus ou au-dessous d'un (ou plusieurs) fil(s) voisin(s) a
chaque point de croisement, ce qui entraine une ondulation préexistante de la fibre. C’est une
grandeur locale, qui macroscopiquement se quantifie par le terme appelé embuvage.

De ce fait, pour caractériser un tissu de fibre utilis¢ comme renfort pour les matériaux
composites, on donnera [26]:

- Pour le fil : sa nature et son type (mode d'assemblage, avec ou sans torsion, traitement
de surface, etc.), sa ténacité (sa résistance a la rupture en traction en Newton), sa masse linéique
(en tex, Itex = 1g / km) et sa rigidité (en Newton),

- Pour le tissu : son armure, sa contexture (densité, en fil / mm du tissu), son embuvage
et son retrait.

Embuvage : est la différence entre la longueur de fil de chaine extrait du tissu a 1’état
tendu et la longueur de ce méme fil inséré dans le tissu.

Retrait : est la différence entre la longueur de fil de trame extrait du tissu a I’état tendu
et la longueur de la méme trame insérée dans le tissu.

L'embuvage caractérise I'ondulation des meches de chaine (en %), il est défini par :

longueur d'un fil - longueur du tissu dont il est extrait

Emb = - 100
mbuvage longueur du tissu X

L’embuvage et le retrait seront d’autant plus élevés que 1’état d’ondulation du tissu sera
important (figure 1. 5). Comme déja mentionné auparavant, ce phénomene entraine une

modification du comportement du tissu comparativement a celles des fils constitutifs [27].

P
L AB : distance curviligne de la fibre neutre L

1 1 |
1A B! 1A Bi
Jif\ejfelle)fe}e] mo 00000 %
! 1
Taffetas ﬁ,\__, 150% Satin de 8 AB "~ 110%

L L

Figure L. 5. Principe de mesure de I’embuvage des structures tissées 2D.

En régle générale, plus on réduit les entrelacements de méches, plus le renfort va gagner
en souplesse et en déformabilité. C’est le cas des architectures satin qui sont trés souples et qui
sont plus a méme de convenir a la mise en forme de pieces a surfaces complexes. Les taffetas,
au contraire, sont tres rigides. Leur embuvage important réduit les propriétés mécaniques du

renfort. Le sergé s’adapte bien au cisaillement plan, lui donnant une forte drapabilité [27].

11



Chapitre 1 Polyméres thermoplastiques renforcés de fibres végétales

I. 2. 2. Matrices

La matrice peut étre polymérique, métallique ou céramique. Il peut y avoir différentes
compositions chimiques et arrangements microstructuraux dans chaque catégorie [9, 14]. En
général, la matrice peut prendre la forme de presque n'importe quel matériau. Cependant, les
matrices polymeres sont les plus utilisées puisqu'elles constituent plus de 99 % des composites
[28]. Ces matrices se répartissent en deux catégories principales : les thermoplastiques et les
thermodurcissables. Les propriétés de la matrice déterminent le domaine d'application des
composites a matrice polymere. En fait, les thermoplastiques sont principalement utilisés dans
des applications non structurelles, tandis que les matrices thermodurcissables trouvent leur

application dans la fabrication de matériaux structuraux [29].

I. 3. COMPOSITES A MATRICE THERMOPLASTIQUE ET FIBRES
NATURELLES

Alors que l'industrie tente de réduire sa dépendance aux carburants et aux produits
dérivés du pétrole, il est de plus en plus nécessaire de rechercher des matériaux plus écologiques
et durables pour remplacer les matériaux actuels renforcés de fibres de verre et de carbone. C'est
pourquoi l'attention s'est récemment portée sur la fabrication et les propriétés des matériaux
renforcés de fibres naturelles. Les industries automobile et aérospatiale ont toutes deux
manifesté leur intérét pour l'utilisation de composites renforcés par des fibres naturelles.

Par exemple, afin de réduire le poids des véhicules, les constructeurs automobiles sont
déja passés de l'acier a l'aluminium et passent maintenant de I'aluminium aux composites
renforcés de fibres pour certaines applications.

Cela a conduit a des prévisions selon lesquelles, dans un avenir proche, les plastiques et
les composites polymeéres représenteront environ 15 % du poids total des automobiles [30].

Les matériaux plastiques renforcés par des fibres ont commencé a étre utilisés en 1908
avec des fibres de cellulose dans des matrices phénoliques et consistaient en des tissus textiles
et des "mats" ou papiers imprégnés de résine qui est ensuite durcis. Actuellement, la fibre de
verre est le principal matériau de renforcement dans les composites thermoplastiques et
thermodurcissables.

Sans aucun doute, le facteur le plus important qui a conduit au développement rapide
des composites est la réduction de poids qui peut €tre obtenue par 1'utilisation de fibres a faible
densité, avec un module élastique et une résistance élevée. Apres des décennies d'utilisation de
fibres synthétiques cotiteuses et peu €cologiques, la communauté scientifique a mené des
recherches sur les fibres naturelles ces dernieres années, motivée par la recherche de matériaux

compatibles avec I'environnement [31-34].
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Par rapport aux matériaux composites a matrice thermodurcissable, les matériaux
composites a matrice thermoplastique et fibres continues sont relativement nouveaux sur le
marché industriel. Cependant, les résines thermoplastiques présentent de nombreux avantages
: une meilleure stabilité thermique, une meilleure résistance aux chocs et a I'environnement, et
des cycles de moulage plus courts. Par conséquent, ces matériaux sont devenus un candidat
majeur pour la production en série de structures a haute performance. Depuis quelques années,
différents secteurs dans 1’industrie, dont le secteur énergétique [35], médical [36], sportif [37],
et plus particulierement le secteur automobile [38, 39], ont montré un intérét croissant dans
leurs processus de fabrication et de transformation.

Comme il est montré dans le tableau (1. 1), des fibres lignocellulosiques ont été ajoutées
a diverses matrices thermoplastiques. Les résultats rapportés dans un grand nombre de
recherche indiquent que les fibres naturelles peuvent étre utilisées comme renforts pour les

plastiques [40-42].

Tableau. 1. 1. Composites a matrice thermoplastique et fibres naturelles [43].

Fibre Matrices Matrices
. Thermoplastiqg Thermoplastig
PE . .
Cellulose PAG6 Bois farine/ PE
fibre PS
It PVC
PVC
. PP
Lin PE Bambou PP
PP
Jute PE Bagasse PP
Abaca PHBV Genét PP
PP PE
. PE PVC
Sisal PS Henequen PMMA
PLA PP
Kénaf PP Chanvre PP
Ramie PP Ananas PE

I. 3. 1. Composites a base de polypropyléne (PP)

Parmi les différents polymeres thermoplastiques, le polypropyléne est peut-étre I'un des
plus utilisés en raison de ses propriétés distinctes telles que la stabilit¢ dimensionnelle, la
température ¢élevée de déformation a la chaleur, la résistance a la flamme et la transparence
[44]. La recyclabilité de ces matériaux est un avantage qui réduira les déchets jetables et donc
économique. Le polypropyléne récupéré a révélé une densité plus élevée, une porosité plus

faible et une propriété¢ d'absorption d'eau avec une stabilité dimensionnelle élevée par rapport
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aux composites et au polypropyléne natif, qui a également présenté d'excellentes propriétés
mécaniques telles que la résistance et la force de traction [45-48].

Shubhra et al. [48] dans leur excellent article de synthése sur les composites de
polypropyléne ont largement couvert les propriétés mécaniques de différents composites
renforcés de fibres naturelles. La figure (I. 6) montre les résultats de la résistance a la traction,
a la flexion et a I'impact de différents composites PP renforcés par des fibres naturelles.

Ces composites a base de polypropyléne ont montré une résistance a la flexion
supérieure a celle du polypropyleéne. Les propriétés mécaniques telles que la résistance a la
traction, le module de traction et la résistance a 1'impact des composites unidirectionnels a base
de coco renforcé au polypropyléne augmentent avec la charge en fibres. Les composites

renforcés jusqu'a 30% en poids présentent un ensemble idéal de propriétés mécaniques.
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Figure L. 6. (a) Résistance a la traction, (b) résistance a la flexion et (c¢) résistance aux chocs

de différents composites en polypropyléne renforcé de fibres.
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I. 3. 2. Fibres naturelles

Les problémes écologiques qui se sont posés au cours de ces deux derni¢res décennies
ont mis en évidence la nécessit¢ de rechercher de nouvelles alternatives qui pourraient
remplacer les fibres synthétiques par d’autres ayant un impact moins néfaste sur
I'environnement [49-52]. Cela a suscité un regain d'intérét pour les matériaux naturels qui
pourraient étre utilisés comme renforts ou charges dans les composites et sont donc appelés
"composites renforcés de fibres naturelles" ou "éco-composites" [53]. Ils sont également
appelés "bio-composites" [54]. Plusieurs chercheurs ont eu I'idée de renforcer des polymeres
par différentes fibres naturelles afin de produire des composites écologiques pour plusieurs
applications qui ne nécessitent pas d'excellentes propriétés mécaniques, comme les structures
de batiments secondaires/tertiaires, les panneaux de portes de voitures, les emballages, etc.

[51]. L'utilisation de fibres naturelles comme renforts dans les composites a augmenté depuis
lors et a remplacé plusieurs composites renforcés de fibres synthétiques dans de nombreuses
applications telles que I'automobile, la marine, I'aérospatiale, les industries de la construction,
etc. [49-52, 55]. Cela est principalement dii aux recherches approfondies qui ont été menées, a
leur caractere écologique / biodégradable, a leur faible cofit et a leurs propriétés physiques et
mécaniques intéressantes (faible densité, bonne résistance, souplesse de mise en ceuvre, rigidité
spécifique élevée, etc.) [52, 54].

Comme leur nom l'indique, les fibres naturelles sont des matériaux renouvelables et
biodégradables. Elles peuvent également étre classées selon leur origine en trois familles ; fibres
animales (poils), fibres végétales (graines, tiges, feuilles, fruits) et fibres minérales (amiante)
(figure L. 7) [29, 56-59].

Les fibres végétales sont toutes des cellules sclérenchymateuses, c'est-a-dire celles qui
présentent une longueur bien supérieure a la largeur. Ainsi, du point de vue histologique, le
terme fibre a été utilisé pour désigner une grande variété de types cellulaires qui se caractérisent
par une forme allongée, une paroi secondaire épaisse et réguliere avec l'apparition de
ponctuations [60]. Ces fibres végétales peuvent présenter des teneurs élevées en cellulose et en
lignine et c’est pour cette raison qu’ils connues sous le nom de fibres lignocellulosiques.

I1 est pratiquement impossible de déterminer avec précision le nombre de plantes qui
pourraient fournir des fibres, que ce soit a des fins textiles ou a d'autres fins, comme de simples
matériaux fibreux. Cependant, dans la pratique actuelle, seules quelques dizaines sont

effectivement utilisées.
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Figure L. 7. Classification des fibres naturelles selon leur origine (adapté).

La figure (I. 8) présente quelques-unes des fibres végétales les plus courantes qui sont

utilisées comme renfort dans les polymeéres pour fabriquer des composites polymeres,

notamment avec des charges de taille nanométrique.

Figure 1. 8. Différents types de fibres naturelles utilisées comme renfort [61].

Certains d'entre eux, comme le coton, le jute, le lin et le sisal, sont les plus importants

sur le plan économique. Il n'est cependant pas improbable que certaines fibres textiles

17



Chapitre 1 Polyméres thermoplastiques renforcés de fibres végétales

actuellement de valeur secondaire puissent un jour se substituer a d'autres fibres traditionnelles
ou qu'avec le développement de la technologie, leur utilisation industrielle s'intensifie et
commence a occuper le groupe des fibres primaires.

Actuellement, les fibres lignocellulosiques naturelles sont utilisées dans les secteurs
artisanaux et industriels les plus diversifiés :

* Industrie textile ;

* Industrie automobile ;

* Industrie de papier ;

* Industrie de chaussure ;

* Industrie de la construction civile.

Enfin, les industriels choisissent de remplacer les fibres synthétiques par d'autres fibres
végétales, essentiellement en fonction de leurs propriétés mécaniques, des colts des fibres et
de leurs cofits de transformation, en tenant compte aussi de la stratégie de plusieurs pays vers
'économie verte : en utilisant des ressources renouvelables et biodégradables, les émissions des
moyens de transport sont minimisées et aucun traitement spécial n'est requis apres la mise au
rebut des produits. Compte tenu des caractéristiques économiques, techniques et écologiques
des fibres synthétiques et des fibres végétales, elles sont comparées. Les fibres végétales sont
caractérisées par une faible densité de 1.30 a 1.55 g.cm™, tout en maintenant une bonne
résistance. Elles ont donc une bonne résistance spécifique [62, 63].

Ashby [64] a présenté les modules et les résistances spécifiques en traction de
différentes fibres naturelles (lin, chanvre, jute) et synthétiques. La figure (I. 9) montre
clairement que le module spécifique de la fibre de lin est supérieur a celui de la fibre de verre,

tandis que la résistance est presque égale.
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Figure L. 9. Propriétés spécifiques des fibres naturelles et des fibres synthétiques [65].

Les propriétés mécaniques et les propriétés physiques des fibres naturelles varient
considérablement en fonction de la composition chimique et structurelle, du type de fibre et des
conditions de croissance. Les propriétés mécaniques [65] des fibres végétales sont bien
inférieures a celles des fibres de verre de renforcement concurrentes les plus utilisées (tableau
I. 2). Cependant, en raison de leur faible densité, les propriétés spécifiques (rapport propriété /
densité), la résistance et la rigidité des fibres végétales sont comparables aux valeurs des fibres
de verre [4].

Tableau. 1. 2. Propriétés comparatives des fibres naturelles avec les fibres synthétiques [66].

Fibre p(g/cm®) D (um) o(MPa) olp E (GPa) E/p

Ramie 1.5 18-80 400-938 300-600 61.4-128 40.9-85.3 1.2-3.8
Lin 1.5 5-38 345-1100 200-700 27.6 18.4 2.7-3.2
Sisal 1.45 7-47 530-640 366-441 9.4-22 6.5-15.2 3-7
Bambou 1.1 88-250 500 454 35.91 32.6 1.4
Chanvre 1.48 10-51 550-900 372-608 70 473 2-4
Jute 1.46 5-25 393-800 269-548 10-30  6.85-20.6 1.5-1.8
Kénaf 1.45 12-36 930 641 53 36.55 1.6
Coir 1.2 -- 175 146 4-6 3.3-5 30
Coton 1.6 -- 287-597 179-373 2.5 2.17 7-8
Basalte 2.63 10.2 1282 -- 72.2 -- 3.03
Cellulose 1.5 12 833 555 20 13.3 13
Verre-S 2.5 -- 4580 1832 85 35 4.6
Verre-E 2.55 12-25 3400 1333 73 28.63 3.4
Aramide 1.4 -- 3000-3150 2100-2200  63.67 45-47.8 3.3-3.7
Carbone 1.82 8.2 2550 1401 200 109.9 1.3
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I. 4. HISTORIQUE DES FIBRES VEGETALES DANS L’ INDUSTRIE DES
COMPOSITES

D’un point de vue historique, I’utilisation de ressources naturelles comme matériau
n’est pas nouvelle pour ’humanité. L'utilisation de ces fibres cellulosiques naturelles remonte
a plus de 10 000 ans. Vers 8 000 avant J.-C., au Moyen-Orient et en Chine, les cellulosiques
¢taient utilisées pour les textiles. Par exemple, les vétements en fibres de lin remontent a environ
3 000 ans avant J.-C. et les Babyloniens utilisaient les fibres de lin pour l'enterrement vers 650
avant J.-C. [67]. L'utilisation de fibres végétales en tant que matériaux de renforcement remonte
a la préhistoire, lorsque les anciens Egyptiens mélangeaient de la boue du Nil avec de la paille
pour fabriquer des briques et pour obtenir des briques plus résistantes, ils les font cuites au
soleil. Les briques de boue étaient une technologie trés répandue dans le monde antique pour
construire les maisons. La cuisson des briques leur donnait plus de résistance. La composition
des briques de terre est faite d'argile, de limon, de sable et de paille. De plus, les fibres naturelles
et la boue formaient les murs des maisons des agriculteurs dans plusieurs régions rurales du
monde. Le bambou, les fibres de tige, le bois et d'autres fibres naturelles ont été utilisés pour
former des nattes qui ont été utilisées dans les matériaux de construction. Pour des parois
tissées, des matériaux de renforcement tels que la paille ou le chanvre étaient utilisés. Aussi, la
construction d'un toit faisait appel a plusieurs types de fibres naturelles, par exemple du bambou
pour former une grille, recouverte de feuilles de palmier pour fermer les ouvertures de la grille,
puis collée par de la boue des deux c6tés pour former un composite multicouche.

Un autre exemple d'application des composites a base de fibres naturelles a été
développé par les anciens Egyptiens en 2000 avant J.-C. en inventant le papyrus. Ils ont utilisé
la couche intérieure de la tige du papyrus, 1'ont découpée en longues bandes, posées cote a cote
pour former un laming, puis recouvertes d'une autre bande posée a 90° sur le dessus du premier
laminé, les deux couches seront immergées dans I'eau et pressées ensemble pendant 21 jours.
Le jus de la plante, qui est une colle, va lier les deux couches ensemble pour former un
composite stratifi¢ apres avoir €té€ séché au soleil.

Ces petits exemples d'application de matériaux composites utilisant des fibres naturelles
prouvent que le progres des composites n'est pas strictement moderne par invention. Les
progres scientifiques au fil des ans donnent aux applications composites une grande évolution,
en particulier lorsque les nouvelles résines chimiques ont été développées ainsi que les
différents types de fibres synthétiques. L'utilisation de fibres naturelles pour les applications
techniques des composites a récemment fait I'objet de recherches intensives et a suscité

d'énormes demandes [68-74].
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Les ressources naturelles ont été progressivement remplacées par des matériaux
synthétisés a partir de ressources fossiles. Par conséquent, depuis les années 1940, 1'utilisation
de matériaux composites polymeéres renforcés de fibres de verre ou de fibres de carbone a
augmenté¢ dans l'industrie, et leur utilisation est progressivement devenue populaire dans
l'industrie automobile [28, 75].

Dans le domaine de I’industrie du transport, 1’utilisation de fibres naturelles pour la
fabrication de si¢éges et de réservoirs pour la construction d’un avion date de 1896 [49]. Plus
récemment, un prototype de voiture en fibres de chanvre a été¢ développé par Henry FORD dans
les années 1930 [76]. Cependant, c’est dans les années 1990 que les composites renforcés de
fibres végétales sont redevenus attrayants pour la communauté scientifique et le monde
industriel.

De nos jours, les applications majeures des fibres végétales concernent principalement
I’industrie du transport, du packaging et des sports et loisirs. L’enjeu actuel est le remplacement
des fibres conventionnelles par les fibres végétales offrant des propriétés structurelles et
fonctionnelles comparables et présentant la méme résistance aux sollicitations
environnementales (UV, HR) [77].

Une des fibres lignocellulosiques naturelles qui a été largement étudiée et utilisée, y
compris les composites polymeres de renforcement, est le jute [49]. Cette fibre a été utilisée

comme renfort dans la fabrication des composites a matrice polymere proposés dans cette these.

I. 5. COMPOSITE JUTE - POLYMERES

Il convient de mentionner que, parmi les fibres utilisées comme renforcement des
matériaux composites, le jute apparait comme un matériau prometteur pour le renforcement
composite, car il est relativement bon marché et disponible sur le marché. Cette fibre a une
résistance ¢levée [78] et constitue un excellent substitut aux fibres synthétiques dans de
nombreuses applications.

Le jute (corchorus capsularis) (figure I. 10) est une fibre végétale textile qui appartient
a la famille des "tiliaceae". Cette herbe ligneuse atteint une hauteur de 3 a 4 métres et sa tige a
une épaisseur d'environ 20 mm. Elle pousse dans les climats humides et tropicaux. La saison
des semailles varie selon la nature et le climat. Les plantes fleurissent 4 a 5 mois apres le semis
et la récolte commence immédiatement. La fibre utile est contenue entre l'écorce et la tige

interne et I'extraction se fait par le processus de macération.
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Figure L. 10. Plante de jute et ses fibres en phase de séchage.

Le plus grand fournisseur de jute est le Bangladesh. Apres le labourage du sol, les
graines sont répandues entre février et juin selon les conditions climatiques. Les fibres de jute
ont l'apparence du lin, mais présentent des caractéristiques irréguliéres dans la lumiere. Cela est
di a des variations dans les parois cellulaires qui sont épaisses dans certaines parties et
extrémement fines dans d'autres. La résistance a la traction n'est pas grande par rapport a
d'autres fibres et I'élasticité est faible, mais cela devient un avantage pour la fabrication des sacs
car cela signifie qu'ils garderont leur forme lorsqu'ils seront chargés. Sur le plan chimique, le
jute se distingue des autres fibres multicellulaires en ce qu'il contient une quantité considérable
de lignine, qui accompagne généralement la cellulose dans les tissus ligneux. Le jute est a peine
blanchi, car il subit une dégradation lorsqu'il est traité avec du chlore, en particulier dans une
solution alcaline. Le jute a de bonnes affinités avec les colorants et est trés hygroscopique,
régulant 'humidité a 12%, ce qui en fait une matiére premiere idéale pour les sacs, évitant a la
fois la sécheresse et la fermentation du produit emballé.

Les fibres et la plante de jute, commercialement appelées "fibres douces", sont utilisées
dans la fabrication de toiles et de tissus de jute, de cordes, de ficelles, de tapis, etc. En ce qui
concerne son utilisation dans 1'industrie textile, les fibres de jute ont une faible pigmentation et
peuvent étre teintes sans blanchiment. Il se distingue également par une affinité modérée pour
les colorants acétiques [54].

En plus de la fibre, le jute a été largement utilisé sous forme de tissu pour renforcer les
composites polymeres, ce qui a entrainé une amélioration des propriétés mécaniques de ces
matériaux.

Le tableau (I. 3) présente quelques propriétés mécaniques de la fibre de jute [79].
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Tableau. 1. 3. Propriétés mécaniques de la fibre de jute.

Propriétés Module d’élasticité Contrainte max en Déformation Module de
(GPa) traction (MPa) (%) flexion (GPa)
Fibre de
jute 10-30 400 - 800 0.7-1.8 03-0.5

Cabral et al [80], ont étudié le comportement mécanique des composites a matrice
polypropyléne renforcée de fibres de jute et ont trouvé une augmentation du module d'élasticité,

(figure I. 11), et de la résistance a la traction en fonction de la fraction volumique du renfort.

Module de Young (MPa)

0 T ' T ¥ T ¥ T ¥
00 01 02 03 04 05
Fraction volumique des fibres de jute

Figure 1. 11. Module d"Young en fonction de la fraction volumique des fibres.

Selon Mohanty et al. [81], une augmentation allant jusqu'a 30 % en volume de la teneur
en fibres de jute dans un composite a matrice de polyéthyléne haute densité a entrainé une
augmentation des propriétés de la résistance a la flexion, a la traction et a I'impact des
composites étudiés. Ce comportement est dii au renforcement que la fibre apporte a la matrice,
permettant une distribution uniforme de la contrainte entre la matrice polymeére et la phase
dispersée [82]. Les résultats de cette augmentation peuvent étre observés dans le tableau (1. 4),
les fractions volumiques de fibres de jute supérieures a 30 % ont entrainé une diminution des
résistances a la flexion et a I'impact en raison de la formation de microfissures a l'interface
fibre/matrice et d'une non-uniformité dans le transfert des contraintes, avec des anomalies a

l'intérieur de la matrice polymérique [83].
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Tableau. 1. 4. Effet de 1'augmentation de la fraction volumique de la fibre de jute sur les

propriétés mécaniques.

% des fibres Résistance a la traction Résistances a la flexion Résistance a 'impact

(MPa) (MPa) (J/m)
0 20.82 24.07 32.57
10 23.47 26.34 40.82
20 25.68 29.17 46.73
30 27.24 34.83 51.28
45 22.00 27.72 45.80

I.6. COMPOSITE A BASE DE DECHETS INDUSTRIELS ET
NATURELS

De nos jours, l'une des ressources renouvelables les plus sollicitées dans 1'élaboration
des matériaux composites, provient de sources végétales [84] et des déchets solides générés par
l'activité de production agricole et industrielle [85]. En fait, 'utilisation de déchets agricoles
provenant de fibres naturelles telles que le lin, le jute, le chanvre, 'ananas, le sisal et les feuilles
de palmier pour créer de nouveaux composites écologiques a considérablement augmenté au
cours des derniéres années. [84, 86, 87].

Dans les années 1970, un nouveau concept connu sous le nom de Wood-Plastic
Composites (WPC) a vu le jour, ayant des propriétés mécaniques et physiques proches de celles
du bois massif [88]. Le terme composite bois-plastique (WPC) désigne tous les composites
renforcés par des substances d'origine végétale (fibres de bois et non-bois) et des
thermodurcissables ou des thermoplastiques [89, 90]. Le plastique est une clé d'innovation de
nombreux produits dans divers secteurs tels que la construction, la santé, 1'électronique,
I'automobile, 1'emballage et autres. La production mondiale de plastique augmente chaque
année. Cela montre que le pourcentage de déchets plastiques s'est retrouvé dans les décharges
encore tres €levée et occupait un espace immense. Les plastiques peuvent prendre jusqu'a des
milliards d'années pour se dégrader naturellement [91].

L'élimination et la gestion des déchets sont la clé de l'avenir. Les entreprises privées
ainsi que les gouvernements adoptent des législations afin de relever activement ce défi.
L'objectif global est de réduire la quantité de matériaux mis en décharge et d'utiliser tous les
moyens possibles pour recycler les matériaux composites. De nombreux travaux ont été
consacrés aux différentes étapes de la fabrication des matériaux composites afin de tenter de
recycler les constituants, les produits semi-finis, les déchets de produits ou les pieces. Par
exemple, dans le cas des matrices thermoplastiques, les composites a fibres continues sont

désintégrés a 1'aide de la chaleur et les fibres résultantes sont hachées dans des systémes de
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résine thermodurcissable ou réutilisées directement comme dans le cas des fibres de verre de
haute qualité [92].

Les nouveaux matériaux composites a base de bois et du plastique sont introduits dans
les pays modernes pour promouvoir les déchets de bois et les fibres végétales [93]. Les déchets
plastiques représentent une source prometteuse de matiere premiére pour le développement de
composites thermoplastiques avec des fibres naturelles, notamment en raison du volume
important et du faible colt de ce matériau. Ces composites présentent plusieurs avantages,
notamment un faible cofit, une faible densité, une faible énergie de fabrication, une faible
émission de CO2, une capacité de renouvellement et un haut niveau de biodégradabilité par
rapport aux composites polymeres thermoplastiques renforcés par des charges inorganiques
[94].

Dans ce contexte, le recyclage des déchets issus du bois industriel ou forestier et du
plastique recyclé pour produire d'autres matériaux composites apparait comme une alternative
environnementale et économique [95]. Parmi les déchets végétaux disponibles en Algérie, il y
a ceux des palmiers dattier. Agoudjil et al. [96] ont rapporté que certains agriculteurs utilisent
partiellement ce bois de palmier, mais la plus grande partie de la maticre est jetée. En effet, le
développement des composites renforcés a partir de ces déchets est une excellente solution d'un
point de vue environnemental. IIs ont conclu que l'utilisation de fibres de palmier dattier avec
différents types de polymeres peut améliorer les propriétés des composites telles que la
résistance a la traction, le module d'Young, la résistance a la flexion, ainsi que les propriétés
thermiques et acoustiques [97]. Dehghani et al. [98] ont étudié les propriétés mécaniques et
thermiques et la morphologie du (poly-éthyléne-téréphtalate) PET recyclé renforcé de fibres de
feuilles de palmier dattier. Les propriétés mécaniques atteintes permettent un potentiel
d'utilisation dans plusieurs d'applications. Le PET recyclé mélangé avec des fibres de palmier
dattier semble étre une bonne alternative pour obtenir des produits respectueux a
I'environnement. Al-Juruf et al. [99] ont étudié la possibilité d'utiliser des feuilles séches de
palmier dattier et des liants appropriés (ciment Portland, gypse et mélange de ciment
hydraulique et de gypse) pour obtenir des produits d'isolation thermique pour les batiments. Ils
ont conclu que les panneaux de feuilles de palmier sont un bon candidat pour le développement
de matériaux isolants efficaces et sirs.

Un autre type de déchets qui peut €tre promoteur est le tissu provenant de sacs de jute
jetés apres usage et c’est I’objectif de la présente thése. Ces tissus seront utilisés avec une

matrice de polypropyléne recyclé.
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Des tissus grossiers en fibre de jute (Chorchorus capsularis) sont largement utilisés dans
le monde entier pour la fabrication de la toile de sac pour le stockage de produits de base tels
que les pommes de terre, les beats, la laine, le coton, etc. Avec une utilisation continue, la toile
de jute perd de sa force et sa capacité¢ a stocker des produits diminue. Dans ce cas, elle est
considérée comme un déchet et généralement éliminée comme une ordure ou brilée. Ces deux
modes d'élimination contribuent a la pollution locale et a I'émission de gaz a effet de serre
responsables du réchauffement de la planete. La possibilité d'utiliser le tissu de la toile a sac de
jute, méme effiloché, serait une solution environnementale appropriée [100]. L'une de ces
méthodes consiste a utiliser cette toile de jute, en pourcentage limité, comme renfort dans une
matrice polymere appropriée, qui peut étre suffisamment solide et rigide pour concurrencer les
produits en bois et d'autres matériaux conventionnels pour la construction de batiments et de
meubles [101]. Par conséquent, le colit du composite dépendrait davantage de la résine
polymere utilisée comme matrice que des déchets de toile de jute. Par conséquent, les plastiques
recyclés peuvent étre utilisés comme matrice pour des composites écologiques moins cotiteux.

Le recyclage des maticres plastiques, principalement du polyéthyléne (PE), du
polypropyléne (PP), du chlorure de polyvinyle (PVC), du polyéthyléne téréphtalate (PET) et du
polystyreéne (PS), est une pratique courante dans la plupart des pays. Les déchets plastiques a
faible cotlit sont normalement disponibles pour une matrice éventuelle pour l'incorporation de
tissu de jute. Cela permettrait, en principe, de fabriquer des composites a des cofits inférieurs a
ceux des matériaux conventionnels.

Le nouveau paradigme de la préservation de I'environnement et de l'utilisation de
produits naturels a contribu¢ a un intérét accru pour l'utilisation de matériaux d'origine naturelle,
tels que les fibres naturelles lignocellulosiques. Actuellement, 1’utilisation de ces fibres comme
renfort dans les composites polymériques a suscité I’intérét de la société et de I’industrie. D’une
part pour assurer la fixation et la subsistance de ’homme dans le domaine et, d’autre part, pour
la possibilit¢ de développer des matériaux a moindre colit et aux caractéristiques
environnementales bonnes.

De plus, le recyclage de ce type de composite (WPC) a la fin de sa vie utile pourrait
apporter des avantages environnementaux supplémentaires [89]. Par conséquent, le
développement et la production de composites a partir de déchets agricoles et plastiques sont
des solutions prometteuses pour le recyclage des déchets et leur utilisation en tant que sources

renouvelables [102].
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Chapitre 11 Rupture et endommagement des composites 2D

I1. 1. INTRODUCTION

Lorsqu'il s'agit de matériaux et de structures composites, la défaillance est souvent un
terme mal défini. La rupture des fibres, la fissuration de la matrice, le décollement de l'interface
et le délaminage sont les principaux modes de défaillance observés a 1'échelle du laboratoire.
La complexité du processus de rupture progressive dans un matériau composite rend impossible
la description analytique de chaque étape successive. Afin de combler I’écart entre les essais et
la conception des composites, des méthodes d'analyse sont nécessaires. De cette maniere, en
utilisant les données de ténacité et de résistance a la rupture obtenues a partir d'essais au
laboratoire a petite échelle, des estimations fiables des contraintes admissibles attendues en
service peuvent étre faites. En raison de l'anisotropie et de I'hétérogénéit¢ du matériau
interagissant avec la complexité des fissures, cette capacité n'existe toujours pas. En alternative,
la mécanique de la rupture est le meilleur outil a utiliser a cette fin.

Avant de passer a la mécanique de la rupture, il est intéressant de rappeler quelques
principes de base concernant la mise a I'échelle de la taille des défauts et de la microstructure

d'un matériau composite.

I1. 2. HISTORIQUE

L'endommagement est une discontinuité physique dans le matériau a 1'échelle micro,
méso ou macro. Elle peut avoir lieu pendant la fabrication ou la phase de service et peut altérer
le fonctionnement normal du matériau. La localisation, I'évolution ou la taille des dommages
peuvent étre évaluées a l'aide de méthodes numériques, analytiques et expérimentales. La
rupture peut étre considérée comme la séparation du matériau en deux ou plusieurs morceaux
sous une charge mécanique.

Les premiers travaux publiés sur la mécanique de I'endommagement semblent étre ceux
de Kachanov [1] et de Robotnov [2] sur l'application d'une variable d'endommagement continue
pour la rupture par fluage des métaux. Le concept a été généralisé, dans le cadre de la
thermodynamique irréversible pour les matériaux isotropes soumis a des charges multiaxiales
par Lemaitre et Chaboche [3], Hult [4], Leckie [5] et Murakami [6]. Les ouvrages sur la
mécanique de la rupture comprennent ceux de Lemaitre et Chaboche [7], Bazant et Cedolin [8],
Krajcinovic [9] et Voyiadjis et Kattan [10].

Une théorie de I'endommagement des composites qui a regu une attention considérable
est la théorie de I'endommagement des composites a méso-échelle proposée par Ladeveze [11,
12]. Cette théorie s'est avérée robuste pour prédire la réponse endommagée des matériaux et
structures composites dans une grande variété¢ de conditions. Elle est basée sur la méthode de

I'état local exprimée en termes de variables d'état et de forces thermodynamiques associées. La
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théorie est appelée théorie de 'endommagement des composites a méso-échelle car elle est
basée sur I'hypothése que I'endommagement est uniforme a travers I'épaisseur des couches
individuelles du composite.

La méso-échelle est un terme indiquant que 1'échelle de l'analyse se situe entre la
micromécanique (c'est-a-dire le niveau de la fibre et de la matrice) et I'analyse du stratifié. La
théorie est basée sur la valeur moyenne de la contrainte dans chaque couche et permet a 1'état
d'endommagement de varier d'une couche a l'autre dans un stratifi¢. Lorsque le délaminage
présente un intérét, 'endommagement entre les couches est introduit en tenant compte de
I'endommagement de la couche interfaciale idéalisée [13, 14].

Des développements supplémentaires du modele porte sur le calcul des intensités des
différents mécanismes d'endommagement jusqu'a la rupture ultime [14] et le passage du modele
a l'¢échelle de la micromécanique [15]. L'application du modéle au développement des

dommages dans un panneau composite stratifi¢ a ét¢é donnée par Flesher et Herakovich [16].

I1. 3. MECANISMES D’ ENDOMMAGEMENT

La rupture des composites en général, et des stratifiés en particulier, fait appel a de
nombreux mécanismes complexes. Avant d'étudier le comportement a la rupture du composite
en présence d'une entaille, rappelons les principaux mécanismes d'endommagement qui
peuvent apparaitre au sein des matériaux composites, lors du chargement, jusqu'a sa rupture
definitive.

Les mécanismes de dégradation des composites stratifiés sont clairement identifiés par
de nombreux travaux tant théoriques qu’expérimentaux sous [’angle de la vision
micromécanique [17-26]. Plusieurs facteurs peuvent influencer le développement, 1’ordre
d’apparition et les interactions des endommagements : la s€quence d’empilement, le processus
de fabrication, la nature de la matrice et des interfaces, 1’environnement...Du fait de leur
composition, les structures composites peuvent étre observées a différentes échelles allant de la
fibre (échelle microscopique) au stratifié complet (échelle macroscopique) en passant par le pli
(échelle mésoscopique) (figure II. 1). Une distinction naturelle est faite selon I’échelle spatiale

a laquelle un mécanisme de dégradation se développe.

stratifié
matrice plis unidir ecnonnei i :
+ - =
(= - J -
fibres // // - /
¢ ¢ © O

échelle micro échelle méso échelle macro

Figure II. 1. Différentes échelles d’un composite stratifié.
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En effet, différents mécanismes d'endommagement sont présents, qui agissent a
différentes échelles dont les évolutions dépendent du type de pli, tissé ou unidirectionnel (UD).
Plusieurs modes d'endommagement existent dans les matériaux composites, qui dépendent de
la sollicitation appliquée et de la géométrie de la structure. Au cours des sollicitations
mécaniques, les premiers endommagements détectés commencent a se développer a 1’échelle
microscopique lorsque I’effort localis¢ atteint la limite de rupture d’un des constituants ou celle
de I’interface les reliant. Plusieurs parameétres sont responsables de la progression des ces modes
d’endommagement dont on peut citer : la fraction volumique, ’orientation des fibres,
I’épaisseur des plis et 1’espacement entre fibres. L’accumulation des différents modes
d’endommagement est 1’origine de la ruine totale de la structure.

Dans le cas de plis UD, ces fissures transverses peuvent se propager sur des grandes
distances et initier des délaminages (figure II. 2a). Dans le cas du plis tissés, ces fissures
transverses se développent sur toute 1’épaisseur des méches mais leur propagation est stoppée
par le croisement de ces dernicres (figure I1. 2b).

Décohésion fibre/matrice o
rupture longitndinale

a Fissuration longitudinale de la matrice
T de la matrice

ruplire transverse de
I miatrice

rupturs de fibre

dicohdsion
filsre-matrice

b

.-} Fissuration transversale
de la matrice

délaminage
Runture de la fibre {interlaminaire)

a) b)
Figure. II. 2. Modes de ruine

a) Dans un composite unidirectionnel, b) Dans un stratifie.

La chronologie de rupture des stratifiés composites suit souvent le méme schéma (figure
II. 3). Les contraintes résiduelles inhérentes a la fabrication de la piece (changement de
température notamment) peuvent initier des endommagements de type diffus dans le stratifié.
Lors du chargement (figure II. 4), ces endommagements coalescent et forment des fissurations
matricielles dans les plis. L'interaction entre les fissurations matricielles créées et les interfaces
entre les différents plis génerent souvent des délaminages qui se propagent en fonction du
chargement et des caractéristiques des plis adjacents (épaisseur, raideur...). Ces dégradations
du matériau entrainent une redistribution des contraintes : le délaminage empéchant la

transmission des efforts entre les plis, la charge n'est plus supportée que par certains d'entre eux

33



Chapitre 11 Rupture et endommagement des composites 2D

conduisant ainsi a leur surcharge et a la rupture des fibres [12, 27], Cette rupture de fibres se

propageant, mene a la rupture compléte du matériau.

Délaminage local

Rupture fibre

Figure II. 3. Ordre d’apparition des endommagements.

1. Matrix Cracking 3. Delamination
5. Fracture
[ 4 o° [ [
w
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o o o [
2. Crack coupling- 4. Fiber Breakage
Interfacial debonding
PERCENT OF LIFE IN FATIGUE 100
(or applied stress)

Figure II. 4. Chronologie de rupture des composites stratifiés [28].

La figure suivante (figure II. 5) représente la réponse typique d'un composite a matrice
thermoplastique sous un chargement monotone en traction. En fait, la réponse mécanique et la
chronologie de I'endommagement dépendent fortement de I'architecture du renforcement (UD-

ou pli tissé) [29-32].

34



Chapitre 11 Rupture et endommagement des composites 2D

Contrainte

Résistance | . .

a la traction X
Limit ; Rupture
imite T : finale

d'élasticité PEANG

H Premier
/i endommagement
I’ :
/
U
Allongement relatif*
(0]
+—>< >
Domaine Domaine
réversible dégradé

Figure II. 5. Courbe typique de contrainte en fonction de la déformation d'un composite a

matrice thermoplastique sous une charge de traction.

Méme si les stratifiés a tissus sont plus résistants au clivage et au délaminage que les
stratifiés UD [33], la plupart des efforts de recherche ont été consacrés a 1'étude des mécanismes
d'endommagement des stratifiés a plis UD. La faible résistance dans le sens transversal favorise
le fractionnement dans les stratifiés UD, tandis que le délaminage est facilité a la fois par le
coefficient de Poisson et l'inadéquation du couplage de cisaillement. Cependant, dans les
stratifiés de tissus équilibrés, le délaminage di au décalage de couplage par cisaillement est

limité [34].

I1. 3. 1. Mécanique et endommagement des composites stratifiés

Sous sollicitation thermomécanique, statique ou cyclique, nous pouvons observer, au
moins, sept mécanismes de dégradation principaux.

1. Décohésion fibre-matrice : Ce phénomene est associ¢ a une échelle tres petite (a un
niveau microscopique), il peut apparaitre sous des conditions particulieres de chargement. 1l est
associ¢ directement a la liaison existante entre la fibre et la matrice [35], il se situe, pour la
plupart, dans les zones pauvres en matrice. différents types de produits pouvant étre ajoutés a
la matrice pour modifier les propriétés de I’interface [24, 25]. Les zones de concentration de
contrainte crée par la dispersion des fibres est a 1’origine de la décohésion fibre/matrice [36].

La dispersion des fibres est due a la non-maitrise totale des processus de fabrication des fibres
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et des torons de fibres. La décohésion fibre/matrice est le mécanisme de dégradation le plus
fréquent pour les composites [+45°];.

2. Déformation anélastique de la matrice : Les polymeéres thermoplastiques sont trés
dépendants de la température ; au fur et a mesure que la température augmente, ce type de
polymeres présente un comportement viscoplastique. Ce phénomeéne peut étre trés important et
il ne doit pas étre négligé. Certains types de thermodurcissables sont tres sensibles a I’humidité.
Ce type de composites peut absorber jusqu’a 2% de son poids en eau [37]. Ils présentent a
saturation (tenure en eau maximale) un comportement élastoplastique [38]. Une autre source
de déformation anélastique est le frottement des lévres de fissures de la décohésion fibre-
matrice.

3. Rupture de matrice : L'hétérogénéité des composites a 1'échelle microscopique
favorise le développement de champs de contraintes irréguliers. Par conséquent, les contraintes
locales peuvent dépasser la résistance a la rupture de la matrice [39].

4. Délaminage local : La formation des microfissures dans I’épaisseur du pli s’arréte
habituellement aux interfaces entre le pli considéré et les plis adjacents. L’augmentation du
chargement induit une augmentation des contraintes locales en pointe de fissure. Ces sur-
contraintes induites provoquent donc la propagation de cette fissure dans la couche adjacente,
de facon transverse et provoque un délaminage local entre les plis [22, 40]. Le refroidissement
de la piece apres polymérisation peut aussi générer des contraintes résiduelles importantes dans
cette zone. En pratique, le développement de ce mécanisme est responsable de la saturation de
1’état de microfissuration et est annonciateur d’une rupture finale prochaine par localisation des
dégradations [41]. La zone de délaminage augmente et la rigidité longitudinale de 1'éprouvette
diminue lorsque la charge augmente [42]. Le délaminage local initi¢ par les effets de bord est
d'abord confiné aux régions de bord. Son front est incliné par rapport au plan des microfissures.
I1 se propage alors sur toute la largeur de 1'éprouvette puis son front devient majoritairement
parallele au plan de la microfissure. Par conséquent, la mesure de ce mode de dégradation est
’aire délaminée.

Selon Crossman et Wang [41], quand le pli a 90° est épais, c-a-d le nombre de couche a
90° est important, les délaminages locaux peuvent apparaitre de facon précoce, a partir de
I’apparition de la premiere microfissure.

5. Fissuration transverse : Ce mécanisme provient, lors d’un chargement d’une
structure composite, d’un processus de percolation de I’endommagement diffus permettant
d’engendrer les fissures matricielles de fagon paralléle a la direction des fibres et traversant

toute 1’épaisseur du pli. Il s’installe principalement dans les plis fortement d’désorientés par
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rapport a la direction d’application de la charge, c’est a dire que les premiers plis affectés sont
ceux dont les fibres sont perpendiculaires a la direction de chargement. De ce fait, cette
dégradation est essentiellement due aux contraintes de traction transverses. En effet, ¢’est pour
cette raison que cet endommagement est désigné sous le terme de fissuration transverse [18,
41, 43].

6. Délaminage macroscopique : Au fur et a mesure que le chargement externe se
développe, I’accumulation de fissures dans la matrice et de délaminages locaux [44], ainsi que
la présence de contraintes d’arrachement ou de cisaillement par rapport au repere local du pli
entrainent le décollement de deux plis (rupture de I’interface). Ce phénoméne est appelé
délaminage macroscopique. Il conduit a une rupture finale du matériau [45].

7. Rupture fibre : Généralement, c’est le dernier phénomene avant la rupture finale du
composite. L’endommagement progressif des plis dont les directions des fibres sont les plus
inclinées par rapport a la direction de chargement entraine une participation moins importante
de ces plis dans la rigidité du stratifi¢ (diminution de la section réelle). D¢s lors, Les fibres des
plis a 0°sont alors de plus en plus sollicitées. Ce qui peut entrainer leur rupture brutale et celle
du stratifié [46].

Cette schématisation de 1’enchainement des mécanismes peut varier d’un cas a 1’autre.
Par exemple, pour une plaque composite avec un empilement de [+45]s la ruine arrive sans
rupture fibre et presque sans fissuration transverse [24]. Le développement de la décohésion
fibre-matrice, ainsi que des contraintes hors plan générées par les effets de bord conduisent au

macro-délaminage qui se propage dans toute la largeur de I’éprouvette.

La figure (II. 6) décrit la transition du critére pilotant le seuil d'amorgage de la fissuration
en fonction de 1'épaisseur du pli. Au-dela d'une certaine épaisseur de pli critique notée he, c'est
le critére en résistance qui pilote le seuil de déformation a I'amorcgage de la fissuration. Dans ce
cas, le seuil d'amorgage n'évolue plus pour une épaisseur supérieure a he. Lorsque h < he, le
seuil d'initiation de la fissuration transverse, alors régi par le critére énergétique, dépend de
I'épaisseur. La courbe de la figure (II. 6) nous montre tout l'intérét de 1'utilisation de plis fins
dans une problématique de gestion des seuils de fissuration. Ainsi, la création du réseau de

fissures menant a la fuite peut étre également repoussée.
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Figure II. 6. Seuil d'amorgage de la fissuration transverse en fonction de 1'épaisseur de la

couche considérée [47].

Lorsque la fissure transverse atteint l'interface entre deux plis, une concentration de
contraintes est générée ce qui favorise l'apparition d'une fissuration inter-laminaire
généralement dénommeée micro-délaminage. Ce type de fissuration empéche le transfert de
charge d'un pli a l'autre, augmente la taille de la zone déchargée dans le pli fissuré et limite la
création de nouvelles fissures transverses dans cette zone. Ce mécanisme est difficile a
caractériser car il apparait souvent a cause d'effets de bord et disparait a coeur de 1'éprouvette
[48].

Il est cependant indispensable de I'é¢tudier dans une problématique de chemin de fuite
puisqu'il accroit I'ouverture des fissures transverses [49] et pilote la connexion entre les fissures
des différents plis [48]. Au cours du chargement, I'endommagement intra et inter-laminaire
augmente et induit un mauvais transfert de charge entre les fibres et les plis. Il s'ensuit la rupture
des fibres les plus sollicitées puis la ruine de la structure.

Un deuxieme parametre régissant le phénomene de fissuration transverse et le scénario
d'endommagement du composite stratifié¢ est la séquence d'empilement du matériau. En effet,
plusieurs études mettent en évidence l'impact significatif de I'endommagement d'un pli sur les
plis qui lui sont adjacents [50, 51]. Ces études montrent que la création d'une fissure transverse
dans un pli engendre la création quasi instantanée de fissures transverses courtes dans les plis
accolés [52]. Le critére en résistance est activé localement par la concentration de contraintes
générée par la premiere fissure transverse. Ce phénomene est observé sur plusieurs épaisseurs

de pli. On suppose alors que le critére énergétique est également activé localement par une
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augmentation du taux de restitution d'énergie induit par la modification de 1'état de chargement
au voisinage de la fissure. Le seuil d'endommagement des plis d'une méme stratification peut
donc étre fortement impacté par ce phénomene d'interaction.

Les phénomenes d'interaction entre plis sont difficilement quantifiables par une
méthode classique d'observation microscopique sur les bords de I'éprouvette. De fait, le recours
aux rayons X [53] et a la micro-tomographie pour avoir acces directement au cceur du matériau
est généralement employé. L'ouverture des fissures est indispensable pour pouvoir les observer
et les quantifier. Divers dispositifs de mise sous charge pour la réalisation d'observations in-
situ ont donc été réalisés [48, 54-56].

En fonction de la stratification et du type de sollicitation, les plis sont généralement
soumis a un chargement mixte (transverse et de cisaillement). L'évolution des deux méso-
mécanismes présentés est principalement régie par un mode d'ouverture normale (mode I). En
effet, la propagation de la fissuration transverse et du délaminage intervient pour un taux de
restitution d'énergie inférieur en mode normal qu'en mode de cisaillement (plan et anti-plan).
Plusieurs formulations théoriques ont été proposées pour prendre en compte ces proportions
d'énergie dans la description de I'endommagement [57, 58]. Fort de ce constat, [48] montre
expérimentalement que le cisaillement a peu d'influence sur le processus de fissuration

transverse.

I1. 3. 2. Différence d’évolution de I’endommagement matriciel entre composite UD et tissé

La rupture de structures composites stratifiées est due a de nombreux mécanismes
opérant a différentes échelles [59, 60]. Ces différents mécanismes dépendent du type de pli
(tissé ou unidirectionnel), font intervenir la matrice ou les fibres, et sont fonction de nombreux
parametres (épaisseur des plis, orientations, chargement...).

Les endommagements de type matriciels débutent généralement par des décohésions
fibre/matrice, fissures qui se propagent dans la matrice pour former des ruptures transverses sur
toute I’épaisseur du pli. Dans le cas de plis unidirectionnels, ces fissures transverses peuvent se
propager sur des grandes distances, en particulier si I’épaisseur (ou le nombre de plis de méme
direction) est importante. Ces fissures peuvent ¢galement initier des délaminages. Dans le cas
de plis tissés, ces fissures transverses se développent sur toute 1’épaisseur des meches mais leur
propagation est stoppée par le croisement des méches. Par exemple, pour un stratifié constitué
de plis unidirectionnels de méme orientation sollicité en traction transverse, le comportement
sera de type fragile car a la premicre rupture transverse 1’éprouvette va rompre. Dans le cas
d’un stratifié constitué de plis tissés déséquilibré [61] de méme orientation sollicitée suivant la

direction transverse, la fissuration va pouvoir se développer jusqu’a saturation. Il est a noter
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que dans le cas d’un stratifié croisé [Om, 90m]ns constitué de plis unidirectionnels, les fissures
transverses ne vont pas conduire a la rupture de 1’échantillon immédiatement et elles vont
pouvoir se développer jusqu’a la rupture des fibres. La cinétique de développement de ces

fissures dépend fortement des parameétres m et n du stratifié.

II. 3. 3. Comportement et mécanismes de dégradation observés sur les matériaux
composites tissés a matrice organique

Les composites a matrice organique (CMO) sont, de loin, les composites les plus
répandus : ce sont en effet les seuls composites ayant, pour beaucoup d’entre eux, des couts
unitaires suffisamment réduits pour pouvoir étre produits en grandes séries. Les matrices
utilisées pour ces composites sont des résines polymeres de deux types : les thermodurcissables
et les thermoplastiques (moins utilisés mais recyclables). Différentes fibres peuvent étre
incorporées dans ces matrices. Les plus courantes sont les fibres de verre (95% des renforts),
les fibres de carbone, les fibres d’aramide (kevlar) ou de polypropyléne, et les fibres végétales
(chanvre, lin).

Les mécanismes d'endommagement disponibles pour les stratifiés a base de tissus tissés
sont essentiellement les mémes que pour les stratifiés renforcés de fibres non tissées, a savoir
la fissuration de la matrice, le délaminage et la fracture des fibres. Dans les stratifiés non tissés,
des progres significatifs ont été réalisés dans la compréhension de 'effet de I'accumulation de
dommages sur les propriétés mécaniques du stratifié. Dans le cas des composites tissés, la
complexité géométrique des dommages et les difficultés inhérentes a leur quantification ont
ralenti les progres pour établir un lien entre 1'accumulation des dommages et la dégradation des
propriétés [29].

Comme les tissus ne sont pas toujours équilibrés, le comportement des CMO tissés 2D
est généralement considéré comme initialement orthotrope. Dans le cas d’un tissu équilibré, le
comportement du matériau sollicité dans le sens du renfort est fragile (linéaire élastique) [62-
64]. En traction hors - axes ou en cisaillement pur, le comportement est fortement non-linéaire
avec déformations résiduelles. En plus de I’endommagement, la deuxiéme cause de cette non-
linéarité est le comportement visqueux de la matrice polymere. Nombreux auteurs [65-67] ont
étudier le comportement visqueux des composites a matrice organique dans le cas des tissés
2D. Bordreuil [68] a trouvé que le comportement mécanique d’un CMO tissé 2D équilibré
sollicité en traction dans le sens du renfort ainsi qu’en cisaillement est linéaire élastique dans le
sens du renfort (figure II. 7). Il a constaté aussi que la réponse du matériau en cisaillement

permet de mettre en évidence le comportement visqueux du matériau di a la matrice polymere
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(ouverture des boucles lors des cycles de chargement). Dans le cas d’un tissu non-équilibré, la

non-linéarité est plus forte dans la direction présentant la proportion de fibres la plus faible.
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Figure II. 7. Comportement mécanique d’'un CMO tiss¢ 2D

a) traction dans le sens du renfort ; b) en cisaillement plan.

Les mécanismes d’endommagement mis en évidence lors d’une sollicitation uni-axiale
d’un composite tiss¢ 2D CMO sont en premier lieu la fissuration des torons transverses. Ces
fissures transverses coalescent pour traverser entiérement le toron transverse. Pour des
chargements plus importants, apparaissent des décohésions a I’interface torons/matrice ou bien
a I'interface entre deux torons orthogonaux. La ruine du matériau est due a la rupture des fils
longitudinaux [29]. Cela se traduit par la propagation de la fissuration de la matrice d’une
interface a I’autre entre deux torons de trame juxtaposés, suivie par la décohésion a I’interface
torons sens chaine/trame. Le scénario d’endommagement est complété par la fissuration des
torons sens trame. Pour des niveaux de sollicitation plus importants, les fils longitudinaux
(parallele a la direction de chargement) s’endommagent. Pour finir, on observe une
multiplication de la fissuration des torons sens trame.

De fagon plus générale, on constate que, les tissés CMO présentant un tres fort contraste
de propriétés mécaniques entre le renfort fibreux et la matrice polymere, la fissuration
matricielle se développe principalement dans une direction orthogonale aux axes du renfort

[69].

I1. 4. MECANIQUE DE LA RUPTURE

Une piece mécanique, un ouvrage, sont soumis a des sollicitations mécaniques,
chimiques (corrosion), thermique fatigue, fluage et fatigue-fluage) qui peuvent conduire a leur
ruine. Les principaux modes de ruine sont les suivants :

- Instabilité élastique ou flambement,

- Instabilité plastique ou déformation excessive,

- L’endommagent et la fissuration.
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De fagon générale, I’endommagement se traduit par I’apparition de discontinuités
(microcavités, microfissures), soit dans tout le volume sollicité, soit uniquement a la surface.
Le développement des diverses formes d’endommagement aboutit a la création de fissure
macroscopique. Celles-ci sont suffisamment grandes pour que le volume qui les entoure
satisfasse aux hypothéses de continuité de la mécanique des milieux continus. On dit alors

qu’on entre dans le domaine de la mécanique de la rupture.

IL. 3. 1. Apercus sur la mécanique de la rupture

La mécanique de la rupture a pour objet 1’étude des fissures macroscopiques. On entend
par 13, la détermination de champs de contraintes et de déformation correspondants ainsi que
I’établissement des données expérimentales qui permettent de porter un jugement sur la
cinétique de propagation des défauts et leur taille critique.

La mécanique de la rupture a été introduite par Griffith [70] vers 1920, les premiers
développements théoriques d’analyse des champs de déplacement, déformation et contrainte au
voisinage d’une fissure ont ét¢ entrepris par Westergaad vers 1940. L extension de la discipline
a été amorcé par Irwin vers 1960. Depuis cette date, le développement de la mécanique de la
rupture s’étend aux problémes non linéaires matériellement et géométriquement, aux problémes
de bifurcation des fissures en modes mixte. Et plus récemment a la propagation des fissures
sous charges dynamiques, a la rupture des laminés et des composites, aux technique numériques

de résolution et a 1’état de I’art relatif au dimensionnement de diverses structures complexes.

I1. 3. 2. Modes de rupture

Une fissure préexistante dans une piéce ou une structure subit généralement un mode de
sollicitation mixte. Ce type de sollicitation correspond a un chargement tel que le déplacement
relatif des lévres de la fissure combine deux ou trois mode figure (II. 8) [71, 72].

Mode I : ou encore le mode d’ouverture est considéré comme €tant le plus important en
mécanique de la rupture, pour beaucoup de matériaux. Ce mode est, le plus souvent, le plus
dangereux.

Mode IT et mode I1I : correspond localement aux glissements paralleles au plan tangent
de la fissure, la premiere direction de glissement est normale au front de la fissure la seconde

direction de glissement lui est parallele.
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Figure II. 8. Modes de rupture [73]
a) Mode I : ouverture.

b) Mode II : Glissement plan.

¢) Mode III : Glissement anti-plan.

En ce qui concerne 1’extension d’une microfissure pour développer une rupture fragile,
c’est le mode I qui est le plus critique. En effet, pour une dimension donnée de défaut, le risque
de rupture brutale est plus important si I’orientation du défaut par rapport a la sollicitation
extérieur correspond au mode I. Comme, a priori, dans une structure réelle on ne sait pas dans
quelle direction un défaut se développera, c’est le mode qu’il faut considérer lorsqu’on
s’intéresse au risque procuré par I’existence d’une fissure.

11 est ¢ souligner, que dans le cas d’une sollicitation en mode I, la fissure peut lors de sa
propagation changer de plan. Ceci se produit notamment dans le cas de plaques minces. Dans
ce cas, la fissure a tendance ¢ changer de plan ce qui donne une surface de rupture inclinée la

sollicitation devenant alors une superposition des modes II et III.

IL. 3. 3. Approche énergétique [70, 74]

A. A. Griffith résout le probleme de I’amorcage et de la propagation d’une fissure’ par
une approche thermodynamique. Cette approche propose que 1’instabilit¢ d’une fissure (figure
II. 9) ait lieu lorsque 1’énergie potentielle mécanique libérée lors de son extension est supérieur
a I’énergie absorbée par cette extension : I’énergie potentielle du systéme (milieu continu

considéré + fissure) diminue ¢ mesure que la fissure se propage.
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o

2a

3

Figure II. 9. Fissure de Griffith.

Une fissure de longueur 2a, qui a la forme d’une ellipse étroite, est créée a travers

1’épaisseur d’une plaque soumise ¢ un champ de contrainte axiales ¢. Le bilan énergétique dans

le solide s’écrit :

dU-dW +dl +dT=0 (IL1)

Avec U : L’énergie de déformation élastique au sein de la plaque ;
W : Le travail des forces appliquées (contraintes) ;
T : La variation de I’énergie cinétique ;
I" : L'énergie nécessaire pour la création de nouvelles surfaces de fissures.
Il y aura propagation de la fissure si la variation de 1’énergie cinétique dT > 0. Donc,
pour un incrément de propagation de la fissure (da) on a :
l[i w-0)- Lo (112)
B lda da
B est la largeur de la fissure.
Le terme % [% (W - U)] caractérise I’énergie disponible pour propager la fissure. Irwin
a utilisé la notion de "taux de restitution d’énergie ¢élastique" G, qui est en fait I’énergie unitaire

de propagation de fissure. G dépend de la charge appliquée, de la géométrie du solide et de

I’orientation de la fissure.
1dr , ), . . . . . \
Le terme N represente | energie de propagation de fissure, c’est aussi une résistance a
a

la propagation, qui est fonction du matériau, notée R.

_1 d II. 3
—Ea(W-U) (IL. 3)
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1dIr’
R= Bd 2y, (II. 4)
vs : I’énergie de surface (I’énergie dissipé dans la création de nouvelles surfaces libres).
La propagation catastrophique de la fissure est caractérisée par une valeur critique de
I’énergie unitaire de propagation Ge.
Finalement, les critéres de rupture se traduisent par :

G=G,=R=2y (I1. 5) L'amorgage
S

Si G dépasse ce seuil critique, la fissure se propage G > R.

Si G est inférieur a ys, la fissure devrait se renfermer. En réalité, cela ne peut se produire
en raison de 1’apparition de divers processus irréversible et, notamment, de 1’oxydation des
surfaces de la rupture.

Pour le cas ou G > R, la propagation de la fissure pourrait devenir instable. Dans le cas
contraire, si a tout moment G = R, on assiste a une propagation stable de la fissure et la rupture

est dite controlée (figure I1. 10)

%

n
v

N

a) b) ¢)

A 4
A 4
) 4

Figure I1. 10. Types de rupture.
a) Rupture instable Gc =R a I’amorc¢age, G > R apres,
b) Rupture semi-controlée,

¢) Rupture controlée G =R a tout instant apres 1’amorgage.

IL. 3. 4. Approche en contrainte

Pour un matériau contenant une fissure, soumis a un champ de contrainte axiale (figure
II. 9), A. A Griffith limite 1'énergie nécessaire pour reformer une fissure a la seule énergie
thermodynamique, par contre l'analyse de G. R. Irwin est plus générale [75, 76]. Irwin a
substitué une approche basée sur la détermination du champ de contraintes existant autour d'une

fissure.
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I1 considére une région en front de fissure considéré comme suffisamment petite par
rapport au solide considéré, mais suffisamment grands vis-a-vis aux dimensions atomiques en
accord avec la théorie de I'¢lasticité linéaire (figure II. 11).

A partir des relations de H. M. Westergaard [77], Irwin introduit un facteur qui permet
de décrire les champs singuliers de contrainte a une distance quelconque "r" du fond de fissure,

avec r << a (Longueur de fissure).
Ky
i~ I

Ou K caractérise l'intensité de contrainte en mode I de rupture.

£50) (IL6)

I1 existe une relation (pour chaque mode) biunivoque entre la contrainte de rupture et de
défaut responsable de la rupture a, via le paramétre constant défini comme le facteur d'intensité

de contrainte, cette relation est :
K=Yo,/a, (I1.7)

Ou Y est un facteur de forme, qui dépend de la géométrie de I'éprouvette et du type de

sollicitation.

QAeff

v

Figure II. 11. Profils de contraintes en front de fissure
- a Déformation élastique ;
- b Apres déformation plastique.
La rupture se produira lorsque K atteindra une valeur critique notée Kic (Kic en mode I,
Kiic en mode 11, ...).
Pour un calcul rigoureux du Kic, il est donc nécessaire de prendre en considération la
taille de la zone plastique. En effet, la longueur de fissure est corrigée par une longueur effective

(a+try).
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I1. 3. 5. Equivalence entre Kic et Gic
A partir de I’expression du facteur d’intensité de contrainte et dans le cas d’une fissure
se propage dans un milieu homogeéne, Irwin a montré 1’équivalence mathématique entre

I’approche énergétique et I’analyse en contrainte en établissant une relation entre K et G :

K2
G=— 1.8
B (IL.8)
Avec E=E En contrainte planes (structures épaisses).
E = livz En déformation planes (structures minces)

Ou  E:estle module d’Young.
v : est le coefficient de Poisson.

Quand les paramétres K;j et Gy atteignent des valeurs critiques on a :

Kic
Gic= —

. (1L.9)

2
Kic

Ou GIC = E

(1-v?) selon la géométrie de I’éprouvette.

Toutes ces relations et particulierement la formule (II. 7) ne sont valables que s’il n’y a
pas formation d’une zone plastique ou plus généralement, d’une zone linéaire non élastique
trop important en fond de fissure car celle-ci modifie le profil de contrainte (figure II. 12).

Il existe donc des criteres précis de détermination de la ténacité.

Dans le cas de la présence simultanée des trois modes sollicitation I, II et III,
I’expression du taux de restitution d’énergie est de la forme suivante :

En déformation plane

1-v? K3
G= T(K% +K3+ %) (IL. 10)
En contrainte plane
L2 w2 2
G= E(KI +KH+KIH (1+V)) (IIll)

Ou K1 et Ky sont respectivement les facteurs d’intensité de contrainte en mode II et III.

I1. 3. 6. Mécanique linéaire élastique de la rupture équivalente adaptée pour les matériaux
quasi-fragiles

L’utilisation de la mécanique linéaire élastique de la rupture (MLER) reste limitée et
dans le cadre des matériaux quasi-fragiles, du fait de la présence de la zone d’¢laboration de la
rupture. La MLER classique devient donc désuete. Ainsi, I'utilisation de la mécanique non

linéaire de la rupture (MNLR) ou bien I’utilisation d’une approche basée sur le concept de la
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MLER tel que la mécanique linéaire ¢élastique de la rupture équivalente (MLEReq) deviennent
ainsi des outils treés utiles a la description de la rupture quasi-fragile [78]. Cette approche
introduit le principe de la longueur de fissure élastique équivalente, tout en gardant les
hypothéses de la MLER [79]. Cette longueur de fissure élastique équivalente aeq est la longueur
de fissure qui, dans un mod¢le élastique parfait, donne la méme complaisance que 1’¢lément
réel fissure avec sa zone d’élaboration (figure II. 12). De plus, il est considéré que
I’augmentation de la complaisance ne dépend que du développement de la FPZ (Fracture
Process Zone) ou de la propagation de la macro-fissure avec sa zone d’élaboration. L’évolution
de la complaisance sécante en terme de longueur élastique équivalente de fissure doit toutefois
étre vérifiée par I’intermédiaire de cycle de charge/endommagement/propagation/décharge [80,

81].

* Développement de FPZ b - Structure
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Figure II. 12. Représentation de la MLEReq et de sa longueur de fissure équivalente [73].

Courbe force-déplacement

II. 3. 7. Notion de courbe R (Résistance a la propagation)

Dans les situations pour lesquelles I’état de contraintes planes est dominant, le critére
du facteur d'intensité de contraintes critiques Kjc n'est plus applicable car il dépend de
'épaisseur de la piece ; on peut utiliser alors la courbe R (figure I1.13) qui relie 'accroissement
de la fissure (Aa) au facteur d'intensité de contrainte ou d'une fagon plus générale au chargement

appliqué [82].
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Courbe force-déplacement Taille critique de la FPZ.

F G(a) e i
i + Fissure réelle __::3-

- ﬂ'lr} o= - -"\{fl.

Courbe-R

Note ; a,, +da=a, TW\!:’-. s energie dissipée da, = a-a,
b : épaisseur da = a-a,
da : incrément infinitésimal de la fissure

Figure II. 13. Courbe R [73].

Les courbes de résistances a la propagation de fissure (courbes R) représentent
1'évolution de la ténacité ou 1'énergie de propagation (donc la résistance a la propagation) en
fonction de l'accroissement de la fissure. Elles caractérisent donc non seulement le phénomene
d'amorgage mais ¢galement le comportement du matériau tout au long de la propagation de la
fissure. En fait, elles indiquent les domaines de stabilité et 1'instabilité d'une fissure pour une
charge donnée.

Dong, il faut comparer les deux grandeurs qui sont la force motrice de propagation
donnés par G ou K la notion de résistance notée R. Il y a propagation pour R = G et instabilité
pour % > Z—z.

La courbe R sépare deux domaines : si R (la résistance a la propagation de fissure)
supérieur a G (I'énergie disponible pour faire avancer la fissure), la fissure ne progressera pas.
Dans le cas contraire (G < R), une fissure de taille initiale ap s'amor¢ant au point ou R = G, aura
tendance a suivre la courbe R (lieu des points d'équilibre G = R) jusqu'au point D ou elle

deviendra instable. Dans le cas ou R ne dépend pas de a ou décroit avec a, la rupture n’est

" .. dG _ dR .
généralement pas stable car la condition e n’est normalement pas remplie sauf

précaution particuliéres.

Dans le cas ou le matériau présente un comportement non linéaire, non élastique, on
pourrait avoir des phénoménes de plastification en fond de fissure, de propagation sous-critique,
et des mécanismes complexes spécifiques aux composites. C’est dans cette problématique qu’a

été introduite la notion d’intégrale J.
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I1. 3. 8. L'intégrale J (intégrale de contour)

Un autre parametre clé a été développé pour définir les conditions de rupture dans un
composant subissant une déformation a la fois €lastique et plastique. En utilisant une intégrale
linéaire liée a I'énergie au voisinage d'une fissure, Rice [83-85] a pu résoudre des problémes de
fissures bidimensionnelles en présence d'une déformation plastique. La forme de cette intégrale
linéaire, l'intégrale, est donnée par I'équation (II. 14), la rupture (initiation de la fissure) se
produisant lorsque J atteint une certaine valeur critique.

L'intégrale J, développée dans le cas d'un probléme plan pour un matériau a

comportement élastique, est définie suivant un contour I" (figure II. 14) :

ou
J= f (del - T—ds) (I1.12)
SXZ
r

1

1

v

Figure II. 14. Définition de l'intégrale J selon Rice.

x1 et X2 : les coordonnées du point courant M du contour par rapport au fond de la fissure.
I': un contour passant dans la matiére et entourant le fond de fissure en partant de la
levre inférieure et finissant sur la lévre supérieure

W : la densité d'énergie de déformation définie par la relation suivante :
€
W= J Gij dSij (H 13)
0

ds : 1'élément du contour

T : le vecteur contraint agissant sur ds en M (T; = aijnj)

: le vecteur normal en M

S|

&l

: le vecteur déplacement du point M.
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L’intégrale J donne la variation d’énergie potentielle du systéme en fonction de I’avance
de la fissure. Pour les matériaux purement élastiques, cette intégrale a des propriétés suivantes :

» Elle est nulle pour un contour fermé.

» Elle est indépendante du chemin suivi.

» Elle vaut G.

En établissant le cadre mathématique de l'analyse de la fracture J-intégrale, Rice a
suppos¢ que la théorie de la déformation de la plasticité s’appliquat [86], c'est-a-dire que les
contraintes et les déformations dans un corps plastique ou ¢lastique-plastique sont considérées
comme ¢étant les mémes que pour un corps élastique non linéaire avec la méme courbe
contrainte-déformation. Cela signifie que la courbe contrainte-déformation est non linéaire et
réversible ou qu'une déformation presque proportionnelle s'est produite dans tout le corps. Par
conséquent, la détermination de 1'énergie de déformation a la pointe de la fissure a l'aide de
l'intégrale J est valable tant qu'il n'y a pas de déchargement. Il s'ensuit que l'intégrale J peut ne
pas étre définie rigoureusement dans des conditions de chargement cyclique. En tant que telle,
l'intégrale J a une importance en termes de définition des conditions de contrainte et de
déformation pour l'initiation de fissures dans des conditions de chargement monotones et
également en présence d'une quantité limitée d’extension stable de la fissure.

Pour matériaux non linéaires, ou méme présentant une certaine plasticité non limitée en
fond de fissure, le concept de 1’intégrale J peut s’appliquer.

Si le comportement est €lastique linéaire, l'intégrale J peut €tre considérée comme le
taux de restitution d'énergie G. De méme, pour caractériser 1’état critique de la rupture du
matériau, on utilisera Jic, Jic, Jmc suivant le mode de rupture et on peut également concevoir

les courbes R ou il y a propagation stable si J = R.

I1. 3. 9. Méthodes pratiques de mesure des paramétres de rupture

IL. 3. 9. 1. Notion de ténacité

La ténacité a la rupture, que ce soit Kic ou Gic, permet de caractériser 1’aptitude que
possede le matériau a résister a I’initiation et la propagation de la fissure. La ténacité Kic, est
une propriété intrinséque du matériau : elle est mesurée en termes de facteur d’intensité de
contrainte en mode d’ouverture (mode I), K.

Pour déterminer une valeur de Kic, on va donc pratiquer une entaille de dimensions et
de géométrie données (c’est le défaut préexistant), et on applique une charge monotone
croissante jusqu’a ce que la fissure devienne instable et se propage de facon catastrophique,

alors on mesure la charge critique.
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Le principe de la mesure expérimentale de la ténacité découle de la relation
fondamentale (II. 7) qui relie la contrainte appliquée a la taille des défauts critiques (pont
d’instabilité : propagation instable du défaut) :

Kic = Yoc,/ac (I1.14)

Ou Y est un facteur de forme introduit pour pallier le probléme de la taille finie des
éprouvettes.

Les éprouvettes pouvant étre utilisées ont de différentes géométries, les plus usuelles

sont données par la figure (II. 15).

a) i
|P
- __.Ii ¥ .;" ¥ ]
wI._L_rA__Lmj:ﬂ_;a [ A P !ﬂ
— | fe——l |
b)
1. |
{ |
IH 2 _..
....... + - : e
c) ' '

2 1 f

Figure II. 15. Eprouvettes de mesure de ténacité
a) Flexion entaill¢ (Single Edge Notch Beam) trois points, quatre points ;
b) Traction compact entaillée (Compact Tension Specimen) ;
¢) Double poutre encastrée (Double Cantilever Beam) sans rainure guide, avec rainure

guide.
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Pour chacune de ces éprouvettes, la géométrie de 1’éprouvette et le moyen de
chargement conduisant a des expressions différentes.

a) Eprouvette de flexion entaillée (SENB)

3 Pmax (l - 1')
Kic =Yocyfag= —5—5—Y Jao (IL.15)
Le facteur de forme Y peut étre exprimé en premicre approximation par une fonction
polynomiale :
4
a
% (—) = Z AX" (IL. 16)
w
n=0
Avec x = 2
w

Les conditions ne sont pas tous identiques suivant les auteurs. Kennedy, Bradt et

Rindone [87] ont proposé un facteur de forme dont les coefficients A, dépendent de I/w.

1
Ag=1.90 +0.0075. —
w

1
A;=-3.39+0.080.—
w

1
A,=15.40-0.2175.—
w

1

A3 =-26.24+0.2815.—

w

1
A4=2638-0.145.—
w

b) Eprouvette de traction entaillée (Compact Tension-CT)

Pmax
Kic = —Y .17
€= T2y fa0 (11.17)
OnaY =29.60 — 185.5x +655.7 x>~ 1017 x> + 638.9 x*
Qo

Avec x = —
w

Cette approximation est valable dans le domaine défini par :

0.3<x<0.7etHw=0.6

¢) Eprouvette de double poutre encastrée

Pax-a Prax-a
Kic=—5.Y ou Kic= ——=.Y (11.18)
BH2 BB,.H2
(Sans rainure guide) (Avec rainure guide)

01172
Avec Y =3.46 [1 32 (5) +0.542 (“) ]

a
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Toutes ces relations ne sont valables que sous certaines conditions, elles sont
principalement de trois :

i) Conditions de dimensions de I’éprouvette : 1’épaisseur doit €tre suffisante pour assurer
une propagation en mode I pur, et la largeur w importante doit permettre d’éviter une
déformation plastique généralisée de 1’éprouvette.

ii) Conditions de géométrie de la fissure (longueur et rayon en fond d’entaille).

iii) Comportement macroscopique de 1’éprouvette lors de la rupture (notamment si la
rupture n’est pas brutale) : validité de 1’essai de définition de la charge critique.

Il est a signaler la difficulté de 1’estimation de la contrainte (oc) € la rupture. Dans le cas
d’une rupture catastrophique, la charge a la rupture est la charge maximale par contre si la
rupture est de type controlé, on proceéde de la méme fagon que pour ’estimation de la limité
conventionnelle d’élasticité

La ténacité a la rupture en termes de Kic, correspond au point d’instabilité d’une fissure
soumise a la contrainte dans le cas d’une propagation instable (catastrophique), I’utilisation
d’un tel critére (Kic) suffit & caractériser le comportement a la rupture du matériau des
mécanismes absorbeurs d’énergie controlant la propagation de la fissure, le seul critére Kic
n’est plus suffisant. On doit alors définir la ténacité (K ou G) pour chaque accroissement Aa de
la fissure : ce sont les courbes R (Kgr, Gr) qui permettent de caractériser le comportement de
tels matériaux (critéres d’initiation et de propagation).

Au cours des diverses sollicitations mécaniques, le stratifie subit de nombreux
endommagements. Ils apparaissent a plusieurs échelles et souvent dans le méme ordre.

Grace a la mécanique de la rupture, nous disposons d’outils permettant de caractériser
la fissuration d’un matériau. Afin de comprendre I’interaction entre une fissure et les
constituants du composite stratifie, I’utilisation des facteurs G et K est nécessaire. Leur calcul
sera effectu¢ pour statuer sur la stabilité de propagation de fissure que les mécanismes de

propagation.

1L 3. 9. 2. Parameétres de propagation de fissure

Il existe de différentes approches qui permettent de calculer les paramétres de la
mécanique de la rupture caractérisant la propagation de la fissure (notion de courbe R). Ces
approches se différent, d’apres la loi du comportement du matériau [88]:

a) Comportement linéaire

i) Elastique [89]

Pour un matériau linéaire élastique, au cours d’une propagation stable de la fissure, la

courbe charge — déplacement est représentée sur la figure (II. 16). Pour faire croitre la fissure
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de da entre le point A et le point B, le systéme a absorbé une énergie AIIG qui s’écrit par unité

d’aire de fissure crée :

G= Alla (I1.19)
B da
D’apres [89], il est possible de montrer que :
G- 2 (%9 (120
2B\ ba
Avec C = % da =an—an1

C : est la compliance (complaisance) de 1’éprouvette.
u : est le déplacement du point d’application de la charge P.
P : charge appliquée.

B : épaisseur de I’éprouvette.

Graphiquement, il s’agit tout simplement de mesurer I’aire du triangle OAB

AIIG =Taire (OAB)

Figure II. 16. Courbe charge — déplacement (comportement linéaire élastique).

ii) Non élastique [88]

Dans le cas d’un comportement linéaire €lastique, I’énergie potentielle du systéme est
totalement dissipée sous forme d’énergie de création de surface, or, si le matériau a un
comportement non ¢lastique (figure II. 17), une part de 1’énergie fournie au systéme se dissipe
dans le matériau (plasticité, microfissuration, interaction fibre-matrice) ; ceci se traduit par un

déplacement résiduel irréversible u;r apres la décharge compléte.
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»>u
Figure I1. 17. Courbe charge — déplacement (comportement non élastique).

G (noté ici G*) se décompose en deux termes :
AIlT AlJ;
G + ir

G*=G+(Dir=B—8a = (1. 21)
Avec G : énergie de propagation pure.
@;; : part due aux phénomenes irréversibles.
G= PaC (II. 22)
2Bda
Avec C = %

Pour mesurer G et G* graphiquement, il faut donc d’une part, intégrer les aires ATIG,
ATIG et AlITi (voir les équations précédentes) et d’autre part mesurer 1’accroissement de la
fissure.

b) Comportement non linéaire

Dans le cas d’un comportement non linéaire non élastique, il faudrait connaitre la loi de
comportement du matériau (o, €) ou bien il faut introduire 1’intégrale J.

Pour déterminer J (équivalent a G dans le cas linéaire), plusieurs méthodes ont été
développées, les principales étant celles de Begley et Landes, Rice, Garwood et de Sakai.
Toutes ces méthodes sont basées sur la définition suivante

L@y Ly
B\da/,p da

dU est la valeur de I’énergie potentielle du systéme.
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+ Meéthode de Begley et Landes [90, 91]
Ces auteurs ont introduit une méthode qui considére 1’intégrale J comme la différence
d’¢énergie U entre les courbes charge-déplacement de deux échantillons identiques avec des

longueurs de fissures trés voisines respectivement a et a + da (figure II. 18)

J_ldU I1. 24
" Bda (I1. 24)

B : épaisseurs de I’éprouvette.

P
A

»

~u

Figure II. 18. Méthode de Begley et Landes.

+ Méthode de Rice

J. R. Rice [92] a montré que I'intégrale J est déduite de ’aire décrite par les courbes
charge-déplacement (figure II. 19) :

JR = ﬂ

B(w -a,)

Ou  UR : est I’air représenté sur figure.

(IL. 25)

B : est la largeur de 1’éprouvette ;

W - an: est le ligament de maticre restant ;

P
A

do

S

an

»
|
u

Figure. II. 19. Méthode de Rice.
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L’expression précédente conduit a une valeur de ’intégrale J pour une taille de fissure
donnée. Le tracé des courbe R avec cette méthode nécessite soit 1’utilisation de n éprouvettes
entaillées a différentes profondeurs an, soit de connaitre a chaque instant la taille de la fissure

que I’on pourrait faire propager pas a pas, par charge-décharge de 1’éprouvette.

+ Méthode de Garwood

Garwood [93] a développé une formule itérative de I’expression de Rice (figure II. 20)

Py

»
|

u
Figure II. 20. Méthode de Garwood.

L’énergie se calcule par I’expression récurrente suivante au cycle n :

L WAy 20§
n = ol ( )+ 11.26
¢ ¢ W -an. B(W'an-l) ( )

US : est I’énergie nécessaire pour faire avancer la fissure d’un incrément 8a = an — an-1.

2Uy
B(w - ag)

La valeur initiale J§ est égale a N=

Cette méthode conduit a des valeurs surestimées de J dans lesquelles interviennent de
fagon complexe les énergies associées a la déformation permanente, ce qui d’ailleurs explique

I’écartement progressif observé entre les courbes Jr et JG.

+ Méthode de Sakai

Sakai [94] propose une méthode purement graphique qui consiste a faire séparer les
deux contributions I'une de I'autre. La somme de la contribution élastique et la contribution non
¢lastique est ¢gale a I'énergie totale de rupture. Cette méthode est basée sur I'hypothése d'une
déformation irréversible due a la zone endommagée qui conduit a une ouverture résiduelle lors
de la décharge totale de I'éprouvette.

A partir de la courbe charge - déplacement (P-u), on détermine 1'énergie totale qui

correspond a l'aire Al (figure 11. 21).
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PA

Al

ao,
dn-
AI_Iir

dan

{

=)\ 4

Figure II. 21. Méthode de Sakai.
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Chapitre 111 Matériaux et techniques expérimentales

III. 1.INTRODUCTION

Les questions d'écologie et de développement durable ont été a I'origine de la recherche
sur le développement de matériaux composites respectueux de l'environnement. Nous avons
entam¢ ce travail afin de contribuer a la réduction des impacts environnementaux et a la
préparation de composites avec des matériaux recyclables destinés a étre utilisés dans
différentes applications.

A cet effet, nous avons développé et caractérisé des matériaux composites a base de jute
récupérée de sacs d'emballage et de matrice thermoplastique qui est le polypropyléne récupéré

des chutes avant la fabrication de fils PP.

I11. 2.MATERIAUX ET METHODES
I1I. 2. 1. Matériaux

Dans un intérét écologique et économique, le but principal de notre travail est
1’¢laboration d’un bio composite a base de maticres recyclées. Pour cela, nous avons utilis¢ le
polypropyléne comme matrice et le jute comme renfort.

Le polypropyléne est utilisé sous forme de film recyclé. Ce dernier, nous a été fourni
par "Béjaia emballage, BEJE", c’est le déchet du film destiné a la fabrication de corde et de
ficelle ainsi de sacs d’emballage en PP (figure III. 1. a).

Le jute utilisé est sous forme de tissu avec différentes textures. Le jute est récupéré de
sacs destinés a I’emballage de produits alimentaires tels que café, cumin...ect (figure II1. 1. b).

C’est des sacs que nous avons récupéré sur le marché.
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Figure. I1I. 1. Constituants utilisés pour I’élaboration des bio-composites.

a) Film de Polypropyléne, b) Sacs de Jute

1. Polypropyléne

Le polypropyléne (PP) est un thermoplastique de grande diffusion. Il est utilisé dans de
nombreux secteurs, notamment dans I'emballage, l'industrie automobile, les appareils
ménagers, les sanitaires et le textile, sa production représente plus d'un cinquiéme des plastiques
produits dans le monde. En plus de ces applications, le polypropyléne est considéré comme
l'une des plus importantes polyoléfines utilisées comme matrice pour les composites de fibres
naturelles [1-11].

La matrice de polypropyleéne se caractérise par le module d'élasticité le plus élevé de
toutes les polyoléfines et une température de fusion relativement basse (inférieure a 175 °C), ce
qui est un avantage pour les systémes contenant des fibres naturelles [12].

Pour la fabrication du fil de polypropylene, la premicre étape est la production d'un film

a partir des grains de PP avec l'extrudeuse. En étant étiré, le film de polypropyléne gagne en
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stabilité. Les films sont alimentés sur des rouleaux qui tournent plus vite que la machine. Ce
procédé entraine un allongement du plastique dans le sens longitudinal. Si ces films sont étirés
davantage dans le sens transversal, on obtient un film BOPP (Biaxial-Oriented PP film). La
premicere partie du film est toujours mal formée donc elle est rejetée. Le film de polypropyléne
utilisé dans notre travail et ce produit primaire issue lors de la fabrication du fil. Les propriétés
du polypropyléne sont représentées par le tableau (III. 1).

Tableau III. 1. Caractéristiques du polypropyléne [13].

Densité 0,905 g/cm?
Température de fusion 165-170 °C
Module élastique 1.0-1.4 GPa
Limite d’élasticité 25 —-38 MPa
Déformation a la rupture 300 (%)
Coefficient de dilatation 175.10°%°C
Température de mise ceuvre | 190 — 285 °C

2. Tissu de Jute

Le jute (fibre d’Or) est une plante des régions tropicales appartenant a la famille des
liliacées. La tige peut atteindre une hauteur de 4 a 6 m avec un diamétre d’environ 3 cm. La
fibre ultime est tres courte et tres lignifiée. Comparée a d'autres fibres naturelles, la fibre de jute
est une fibre prometteuse et constitue un vaste domaine de recherche en raison de ses bonnes
caractéristiques mécaniques par rapport a d'autres fibres naturelles telles que le sisal, la noix de
coco et la ramie [14].

Alors qu'autrefois I'utilisation de toile de jute était exclusivement réservée au transport
de grain de cafg, cacao et autres denrées alimentaires, aujourd'hui cette toile a une toute nouvelle
dimension. Considéré comme la meilleure solution pour préserver l'environnement, le sac toile
de jute est utilisé de plus en plus par les particuliers et professionnels pour les travaux liés au
jardinage et a la construction et pour de nombreuses autres utilisations. De nombreuses études
sont menées sur les composites a base de fibres de jute continues avec différents aspects, par
exemple les propriétés mécaniques [15-19], les propriétés mécaniques dynamiques [20], l'effet
des traitements des fibres sur les propriétés mécaniques [15, 16, 21, 22], les propriétés
physiques [19] et le traitement et les microstructures [23].

Avec un objectif écologique, tant en termes de limitation de ['utilisation de ressources

limitées que de gestion de 1'élimination des déchets, le recyclage des matériaux en fin de vie est
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en augmentation. Il est connu que les sacs de jute en fin de vie seront des déchets et ne sont pas
encore effectivement réutilisés [24]. Dans le cadre de cette recherche, notre contribution
consiste a récupérer ces sacs apres usage et de les utiliser comme renfort d’une matrice
thermoplastique qui est aussi du déchet du film polypropyléne utilisés pour la fabrication de fils
PP.

I1I. 2. 2. Méthodes

IIL. 2. 2. 1. Etude thermochimique de la toile de jute

1. Analyse par spectroscopie par infrarouge a transformée de Fourier (IRTF)

La spectrométrie infrarouge a transformée de Fourier (IRTF) est une technique efficace.
Elle nous permet de déterminer les propriétés chimiques et structurelles des tissus utilisés dans
notre travail. Les analyses IRTF sont effectuées dans le laboratoire de physico-chimie des hauts
polymeres (Université Ferhat Abbas de Sétif-1). Les données du spectre infrarouge ont été
obtenues grace au spectrometre Perkin Elmer. Les spectres infrarouges ont tous été accumulés
avec 32 balayages. Les données ont été enregistrées entre les nombres d'ondes de 4000 cm™! et
400 cm™.

2. Analyse thermogravimétrique (ATG)

L'analyse thermogravimétrique a été utilisée pour étudier la stabilité thermique et la
vitesse de décomposition qu'un échantillon subit pendant le traitement thermique en fonction
de la température. En général, les procédés de fabrication des composites a matrice
thermoplastique renforcée de fibres naturelles sont souvent réalisés a des températures élevées.
Pour cette raison, il est important d'évaluer le comportement thermique des fibres naturelles.

L'analyse thermogravimétrique est effectuée a 'aide de l'instrument SDT Q600 V20.9
Build 20 a I'unité de recherche sur les matériaux émergents (Université Ferhat Abbas de Sétif-
1), avec les conditions suivantes, la température étant de 25 a 600°C sous Nitrogéne N> avec
une vitesse de 10 °C/min.

Pour ses analyses (ATG/DTG et IRTF), nous avons besoin de poudre de jute. Pour cela,
nous avons broy¢ les tissus de jute en fine poudre avec un broyeur planétaire au laboratoire de

génie civil (Université de M’sila) (figure III. 2), puis la poudre est bien séchée au four.
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Figure III. 2. Broyeur planétaire.

111 2. 2. 2. Elaboration des composites Jute-PP

Notre travail est réalisé en deux parties, la premicre est d’élaborer un composite jute /
PP en variant la fraction massique du renfort. Aprés la caractérisation de ses composites, vient
la deuxiéme partie qui est 1’¢laboration des composites avec différentes textures de jute en
choisissant la meilleure fraction du renfort qui nous donne les meilleures caractéristiques
mécaniques.

La mise en ceuvre du matériau est effectuée au sein du laboratoire du moulage au hall
technologique (Universit¢ Mohamed Boudiaf de M’sila), en utilisant le procédé de moulage par

compression a chaud.

Les étapes d’élaboration sont comme suit :

1. Lavage des sacs de jute

Les sacs de jute sont récupérés sur le marché, ils étaient destinés a I’emballage de
différents produits (café, cumin, ...etc). Donc la premicre des choses c’est les laver pour
¢liminer tout résidus des produit emballés. Puis ils sont bien rincés et séchés. Apres le séchage,
nous avons choisi les sacs en bon état et nous avons pu trouver trois types de tissage du jute

dont on parlera dans ce qui suit.

2. Découpage des constituants

Nous avons découpé le film du PP et les différents sacs de jute manuellement avec un
ciseau selon les dimensions du moule (180 x 250 mm?) (figure III. 3).

3. Pressage des renforts

Afin d’assurer une orientation planaire des fibres, les tissus sont pressés a chaud. La

température est de I’ordre de 120°C, la pression utilisée est 12 bars pendant 10 minutes. Ces
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opérations conferent une certaine isotropie et permettent de diminuer 1’épaisseur des plis ainsi

du matériau composite ¢laboré.
Ensuite le renfort est étuvé pendant 20 min a 100°C, afin de dégager 1I’humidité

hygroscopique. Cette dernicre est néfaste car la matrice utilisée est hydrophobe.

Figure III. 3. Moule et matériaux utilisés

a) Jute b) Plastique PP c¢) Moule

4. Mise en ceuvre des composites

Premiére étape : choisir la fraction optimale de renforcement :

Pour déterminer la fraction massique optimale, nous avons élaboré des plaques du

composite avec différentes fractions selon 1'équation suivante [25] :
W.

W= —+— II. 1
. (III. 1)
w: (1 -W
W= ’(Tff) (111. 2)

Avec Wy, wj et wi, sont respectivement la fraction massique du tissu, la masse du tissu

de jute et la masse de la matrice PP.
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Six composites sont élaborés avec des fractions de masse différentes, avec des masses
du tissu identiques. En fonction de cette fraction massique, nous avons adopté pour ce qui suit

la nomination suivante :

Désignation Wi (%)
Bio-Com 30% 30
Bio-Com 40% 40
Bio-Com 45% 45
Bio-Com 50% 50
Bio-Com 60% 60
Bio-Com 70% 70

Pour le moulage des composites, nous utilisons une presse a chaud (figure III. 4). Elle
est constituée de deux plaques dont les températures sont asservies par un régulateur et ajustées.

Nous superposons les plis découpés du jute et de PP de fagons a assurer une bonne
distribution de renfort et de la matrice. Ensuite nous mettons les couches dans un moule qu’on
couvre apres déposition des couches. Une fois le moule rempli et couvert, il est placé sur la
plaque inférieure de la presse. La plaque supérieure est ensuite descendue lentement jusqu’a
fermeture et maintenue en pression de 40 bars a une température de 200 °C avec un temps de

maintien de 10 minutes

Indicateur de Température

\-\_\ ‘ Indicateur de préssion
=V

Presseachaud -

Figure III. 4. Presse a chaud utilisée.
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Ensuite, le moule est retiré de la presse puis refroidi. Nous obtenons des plaques du

composite (figure III. 5).

Figure I1I. 5. Etapes pour 1’élaboration de plaque du composite jute/PP en utilisant la

compression a chaud.

Deuxiéme étape : Elaboration des composites pour différentes architectures de tissu de

jute

Apres la caractérisation du composite élaboré en faisant varier la fraction de masse du
renfort, nous avons élaboré trois types de composites avec différentes architectures du tissu de
jute recyclée (tableau III. 2). La fraction massique utilisée dans cette partie est la fraction
optimale déterminée dans la premiere partie.

L'¢laboration des bio-composites est effectuée selon les mémes étapes dé¢ja mentionnées
précédemment. Nous avons désigné les composites par (Bio-Com A, Bio-Com B, et Bio-Com
C) selon les différents tissages. Et un quatrieme composite Bio-Com D, ¢élaboré avec du tissu
de jute neuf (puisque ce type de composite est étudié auparavant [26], il ne sera caractérisé dans

ce travail que pour les essais de rupture).
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Tableau II1. 3. Différents tissus de Jute utilisés.

Désignation Tissu A Tissu B Tissu C

Tissu

Satin Sergé 2x2 Taffetas
Nombre de fil de trame par 34 2 37
10 cm
Nombre de fil de chaine en 74 54 37
10 cm
La masse surfacique (g/m?) 550 500 350

111 2. 2. 3. Caractérisation mécanique

Pour le choix de la fraction optimale, nous allons caractériser les matériaux seulement
pas des essais de traction sur éprouvettes haltére. Les composites élaborés avec la fraction
optimale et en variant I’architecture du renfort seront caractérisées par différents essais :
traction, flexion et rupture.

Ces essais sont effectués a température ambiante sur une machine de
traction/compression Zwick - Roell type Z100 (figure III. 6) au laboratoire des matériaux non

métalliques (Institut d'optique et de mécanique de précision, Université de Sétif-1).

Figure III. 6. Machine de traction /compression Zwick- Roell type z100.
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1. Essai de traction
Les propriétés de traction ont été déterminées selon la norme ASTM D638-03 (figure
III. 7) en utilisant une vitesse de la traverse de 1 mm/min. La résistance a la traction des

composites a été calculée a partir de la courbe charge-déplacement.

T
I‘E)mm W ljln
_____
) ——
50mm————> _)| I(_‘
76
mm l< 57mm N 4dmm
I< 1 [ 5Smm: >|
< 165mm >

Figure IIL. 7. Eprouvette de traction ASTM D638-03
La résistance a la traction ¢ est calculée en utilisant.
P
o= 3 (I1I. 3)

Ou P est la charge appliquée (N), s est la section sollicitée (mm?)

Figure. I11. 8. Fixation de I’éprouvette de traction

2. Essai de flexion
Un essai de flexion trois points a également ét¢ effectué avec la méme machine selon la

norme ASTM D 790-03 (figure III. 9) a une vitesse de 3 mm/min.
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Figure. I11. 9. Eprouvette de flexion ASTM D638-03.

La résistance a la flexion (or) a été calculée en utilisant :
_3PL
2bh?
Ou P est la charge (N), L est la longueur de la portée du support (mm), b est la largeur

ot (I11. 4)

de I'échantillon (mm), et h est 1'épaisseur de 1'échantillon (mm). Le module de flexion (Er) a été
calculé en utilisant :

6yh
by = (1L 5)

L2

y : est le déplacement (mm).

-y

Figure III. 10. Fixation de I’éprouvette de flexion.

3. Essai de traction compact CT
Le troisiéme essai mécanique effectué est 1’essai de traction sur éprouvette entaillées
compact tension (CT) (figure III. 11) pour déterminer les propriétés de rupture des matériaux

composites €élaborés. La vitesse de sollicitation est de 2 mm/min.
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Figure. III. 11. Eprouvette de traction CT.
Avec W : largeur
L : longueur (1.25 W £ 0.01W)
H:0.55W+0.005 W
R:0.125 W £ 0.005 W
B : épaisseur (0.4 W <B < 0.6 W)
a : longueur de la fissure 0.2 W<a< 0.8 W

Figure III. 12. Fixation de 1’éprouvette de traction compact

Dans cette étude, le concept de la mécanique de rupture (K, J, R) est utilisé afin de
déduire les énergies de rupture et de caractériser le comportement a la propagation de fissure

d’un matériau composite Jute - PP.
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a. Facteur d'intensité de contrainte
Le principe de mesure expérimentale de la ténacité découle de la relation fondamentale
qui relie la contrainte appliquée a la taille du défaut critique :
K;c=YocVa (I11. 6)
Ou Y est un facteur de forme introduit pour pallier le probleme de la taille finie des

éprouvettes.

K = % (%) (I1L7)

Avec : K : Facteur d'intensité de contrainte [MPa. m'?] ;

P : Charge appliquée [N] ;
B : Epaisseur de I'éprouvette [mm] ;
w : Largeur de I'éprouvette [mm] ;
a : Taille du défaut [mm] ;

Y(a/w) est donnée par Srawley et al [27]:

a
y- |- : 2T W_ [0.886+4.64 (2)-13.32 (3)2+ 14.72 (3)3- 5.6 (%)4] (IIL 8)

@rll- 2y v

Pour 0.2 <ap/w <1, avec X = a/w

b. Taux de restitution d'énergie :
Pour G, le taux de restitution d’énergie, qui est aussi une proprié¢té du matériau qui

caractérise sa ténacité, nous avons utilisé la formule suivante :
G= p_2 . g (I1I. 9)
2B da

Avec : C=u/P : estla complaisance de I’éprouvette ;

P : La charge appliquée [N] ;

u : Le déplacement du point d'application de la charge P [mm] ;

B : I’épaisseur de ’éprouvette.

Il existe une autre expression de la complaisance qui relie cette derniére a la profondeur

de I’entaille :

16

C= m (HI. 10)

A partir de cette formule, Tada et al [28] proposent une dérivation qui conduit a une relation

analytique qui permet de calculer la longueur de la fissure pour chaque cycle.
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ac_ 2 IMI. 11
da w-a (L 11)
Donc G devient :
G= P* 2€ III. 12
2B (w-a) (I 12)

Comme nous 1’avons déja cité dans la bibliographie (cf chapitre II), I’accroissement de
fissure est mesuré a partir de la formule :

Ay = A, + (W ;“) . (C“gn;lcn)

(I1L. 13)

c. Intégrale J :
Pour le calcul de I'intégrale J, nous avons utilisé les méthodes déja citées (cf chapitre 2),

nous avons employ¢ celles de Rice et de Garwood :

v" Rice :
k= 2U§ I1I. 14
v" Garwood :
W -a, 2US
I =J“'1.( ) + 1. 15
© 70 Wy B (w-ay) ( )

II1. 2. 3. Préparation des éprouvettes

A partir des plaques composites élaborées, les éprouvettes de traction simple et de
flexion ont été découpées (figure III. 13 et figure II1. 14 respectivement) a la taille et a la forme
requises selon les normes ASTM mentionnées ci-dessus, en utilisant un processus CNC sur une

machine a commande numérique (figure III. 15).

Figure. III. 13. Eprouvettes de traction.
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Figure. I11. 14. Eprouvettes de flexion.

Figure III. 15. Usinage d’éprouvette par CNC.

Cette technique CNC nous a permis :
- D’avoir des spécimens identiques.
- Un gain de temps.

- Une absence de contraintes résiduelles.

Tandis que pour les éprouvettes de traction CT, elles sont découpées au laser (figure III.

16) selon la forme et les dimensions citées auparavant.

Figure III. 16. Eprouvettes compact tension CT
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Chapitre 1V Résultats et discussion

IV.1. INTRODUCTION

Ce chapitre fait l'objet de synthése des résultats des travaux effectués sur le
comportement a la rupture des différents matériaux testés. Compte tenu des diverses natures
des constituants (fibres, matrice), des géométries de renfort et des conditions d'élaboration, nous
allons présenter en premier lieu, une analyse physique du renfort utilisé. Pour les
caractéristiques mécaniques optimales, on présente la fraction massique du renfort adéquate.
Enfin, I’effet de I’architecture du renfort sur les caractéristiques mécaniques en traction et
flexion est présenté. De méme les énergies de rupture (courbes R) seront discutées en relation

avec les mécanismes de rupture.

IV.2.SPECTROSCOPIE INFRAROUGE A TRANSFORMEE DE
FOURIER (FTIR)

L’analyse par spectroscopie infrarouge des différents tissus de jute permet de déterminer
et de qualifier les différents changements microstructuraux par rapport aux fibres cellulosiques
brutes. Eventuellement de s’assurer de 1’élimination des contaminants en excés dans les fibres
recyclées sans qu’il y ait des effets néfastes sur les principaux constituants.

La figure (IV. 1) montre les spectres de reconnaissance terminale automatique ATR-
FTIR des tissus de tissu A, tissu B et de tissu C. Ces spectres sont focalisés dans la gamme
spectrale comprise entre 4000 et 400 cm™. La région entre 700-900 cm™! représente la cellulose
des fibres naturelles [1, 2]. Le pic & 875 cm™ montre une liaison B-glucosidique. Ce dernier
correspond a I'étirement O-C-O pendant la déformation C-H de la cellulose. On constate qu’il
est fortement présent dans le Jute C par rapport aux deux autres (A et B).

Le pic aigu a 1027 cm! est associé au groupe C-O des groupes hydroxyle et éther
présents dans la cellulose [3]. Un autre pic aigu a 1060 cm™! représente le groupe alcool (C-OH)
présent dans les particules de cellulose [4, 5]. Le pic a 1239 cm™ dans les spectres du jute A et
B est attribu¢ a I'é¢tirement C-O du groupe acétyle de la lignine [6, 7]. L'absorbance a 1440 cm’
I est associée a la flexion symétrique CH, présente dans la lignine. Le pic intense indiqué a
1731 cm™ est attribué au groupe C=0 des groupes acétyles présents dans les hémicelluloses
[8].

Le pic élevé révélé a 1632 cm™ correspond a la teneur en humidité (groupe H-O-H) de
la fibre naturelle [9, 10] ou aux groupes carbonyles (C=O) présents dans la lignine et les
hémicelluloses [11, 12]. Le pic visible a 2350 cm™ est dii a la présence de la cire, il est lié au
groupe C=C [13], ce pic apparait pour le jute C. Par contre, il est absent des spectres des deux

autres. Les pics 2 2967 cm™!, 2922 cm™!, et 2895 cm™ montrent la présence du groupe aldéhyde,
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I'étirement et la flexion C-H ont montré la présence de CH et CH> dans la cellulose et les
hémicelluloses [3, 14].

Le dernier pic a 3335 cm! est di a la présence de 1'étirement O-H du réseau de liaison
hydrogéne. Ceci correspond a la présence de 1'a-cellulose dans la fibre [15-18]. De manicre
générale, la bande entre 3100 et 3600 cm™'est attribuée au groupe O-H (étirement de la liaison
hydroxyle). Dans cette derniére, on constate une nette augmentation en intensité, en raison de
I'augmentation de la proportion de cellulose dans les fibres.

En comparant nos résultats avec ceux de la littérature, on conclue que le jute utilisé dans
ce travail est trés peu contaming, Les spectres révelent une similitude trés nette avec ceux des

fibres brutes.

Jute A
Jute B
Jute C

Transmitance (%)

1027 |

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000
-1
Nombres d'onde (cm™)

Figure IV. 1. Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) des tissus de jute.

IV.3. ANALYSE THERMOGRAVIMETRIQUE (TGA)

L’usage des fibres végétales pour le renforcement des matériaux composites par la faible
stabilité thermique de ces derniéres. Au cours de 1’élaboration, a des températures proches de
200°C, les fibres végétales perdent de leurs performances mécaniques. Donc elles commencent
a se dégrader. Par conséquent, leur température de mise en ceuvre sera limitée [19]. Les
propriétés finales des composites €laborés peuvent étre affectés si les températures la mise en

ceuvre a supérieures a la température de dégradation des fibres. Dans cette optique, ’analyse
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thermogravimétrique sur les différents tissus de jute utilisé¢ s’avére indispensable. De telles
¢tudes thermiques des matériaux lignocellulosiques permettent de prédire les températures
optimales pour la mise en ceuvre de composites polymeres [20]. De plus, dans notre cas, cette
analyse va nous permettre de mieux voir les effets de 1’historique des sacs de jute et la stabilité
thermique des fibres du renfort.

La figure (IV. 2) représente la superposition des courbes de I’analyse TGA des trois
types de jute utilisés. L’intervalle de température de 1'analyse thermogravimétrique est compris
entre I’ambiante et 600°C sous atmosphere d'azote N». La vitesse de chauffe est de 10°C/min.
Les courbes ATG obtenues mettent en évidence trois phases principales de perte de masse, quel
que soit le type de jute. Les thermogrammes observés sont cohérents avec ceux d'autres fibres
végétales. Les allures de 1'évolution de la perte de masse en fonction de la température sont
similaires a celles de la bibliographie [20, 21].

L’évolution de la courbe montre I’existence de trois stades distincts. La premiére région
observée s'étend de 50 °C a 237 °C. La perte de masse est maximale autour de 100°C. Elle
correspondant a 1'évaporation de I'eau hygroscopique [22-24]. La teneur en eau observée ne
correspondait pas a I'humidité naturelle des fibres étudiées. Notant que les tissus sont séchés
avant le test thermogravimétrique. Différents auteurs [25-27] ont rapporté que la perte de masse
d'eau est de 6% a 10% pour les fibres végétales couramment utilisées. Entre 120 °C et 220 °C,
la perte de masse est quasiment nulle mettant en évidence la stabilité thermique des constituants
des fibres dans cette plage de température.

Le deuxiéme stade est compris entre 237 °C et 365 °C. Il se caractérise par une perte de
masse de 1’ordre de 70 %. Cette perte survenant autour de 237 C est principalement due a la
dégradation de la pectine. Autour de 365 C, on assiste a la décomposition de la lignine et
d'autres substances cellulosiques [28]. Au-dela de cette température, le jute est thermiquement
dégradé.

Cela correspond a ce qui a été trouvé dans la littérature, que la décomposition des
composants de la fibre débute par celle de la cire (au-dessus de 120 °C), de la pectine (au-dessus
de 180 °C). Ensuite, il y a la dégradation de la cellulose et des hémicelluloses [29]. Ces deux

derniéres sont suivies par celle de la lignine [30].
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Figure IV. 2. Analyse thermogravimétrique des tissus de jute.

IV. 4. CARACTERISATION MECANIQUE DES COMPOSITES

Dans ce qui suit, les propriétés mécaniques obtenus a partir des essais de traction simple,

de flexion et de rupture sur les différents bio-composites, seront présentés et discutés.

IV. 4. 1. Identification de la fraction massique optimale du renfort de jute

Cette partie vise a déterminer le meilleur taux de fibres a utiliser pour atteindre les
performances optimales. Pour cela, des bio-composites avec différentes fractions massiques
(30%, 40%, 45%, 50%, 60%, et 70%) sont préparées. Les résultats des tests statiques réalisés
selon la norme ASTM D638-03 des différents matériaux €élaborés sont présentés.

L’évolution typique de contrainte en relation de la déformation des éprouvettes de bio-
composites PP/jute sont présentés sur la figure (IV. 3). Dans le domaine élastique, les différents
bio composites présentent un comportement avec deux pentes distinctes. La premicre pente est
due a I’angle de torsion des fils. Par contre la seconde est attribuée a la traction des fils de jute.
La contrainte maximale est d’autant plus importante que la fraction volumique du renfort est
grande. De méme, on constate que la déformation a la rupture augmente avec 1’accroissement
de la fraction massique. Il est a noter que le bio-composite a 40% de fraction massique (Bio-

Com 40%) présente de bonnes performances (o = 39 MPa), suivi du matériau Bio-Com 30% (o
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= 33.9 MPa). Alors que, le reste des matériaux bio-composites : Bio-Com 45 %, Bio-Com
50 %, Bio-Com 60 % et Bio-Com 70 %, présentent un comportement inversement
proportionnel aux fractions massiques des fibres de jute, c'est-a-dire a mesure que la fraction
massique augmente, la contrainte de rupture du matériau diminue. Puisque la résistance a la
traction moyennes du polypropyléne vierge et recyclé, est de ’ordre de 29 et 26 MPa
respectivement [31]. Cependant, le renfort du jute apporte vraiment sa contribution a la matrice
polypropyléne en particulier pour les taux (30, 40 et 45 %).

45

—— Bio-Com 30%
—— Bio-Com 40%
—— Bio-Com 45%
36 1 —— Bio-Com 50%
—— Bio-Com 60%
—— Bio-Com 70%

27 A

18 |

Contraintes (MPa)

0 T T T T T T
0,0 1,5 3,0 4,5 6,0 7,5 9,0
Déformation (%)

Figure IV. 3. Evolution des contraintes en fonction de la déformation pour différentes

fractions massique du renfort.

Ce comportement est attendu car le taux de fibres augmente considérablement, affectant
défavorablement 1'adhésion fibre/matrice. Il convient également de noter que le comportement
des bio-composites varie de maniere significative. Dans le cas des matériaux a plus faible
fraction massique de jute, c'est-a-dire Bio-Com 30%, Bio-Com 40%, Bio-Com 45% et Bio-
Com 50%. Contrairement aux autres, les Bio-Com 60% et Bio-Com 70%présentent un
comportement pratiquement de type contrdlé. Cela s'explique par la mauvaise imprégnation de
la fibre de jute avec la matrice PP.

A titre de comparaison, nous avons rassemblé les valeurs de la contrainte maximale des
bio composites étudiés dans 1’histogramme de la figure (IV. 4). On constate que la contrainte a

la rupture en traction optimale est celle Bio-Com 40% (c = 39 MPa).
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Figure IV. 4. Evolution des contraintes de rupture des bio-composites en fonction de la

fraction massique.

Un second parameétre comparatif peut étre également considéré, c’est le module
d’Young. L'histogramme de la figure (IV. 5) montre les valeurs du module de rigidité pour les
différents bio-composites étudiés. Le Bio-Com 40% présente la rigidité la plus élevée (E = 4.6
+ 0.2 GPa), suivi de Bio-Com 45% et Bio-Com 50%, avec des valeurs de module de E =4.2 +
0.2 GPa et E = 4.2 + 0.9 GPa respectivement. Cependant, il convient de noter que le Bio-Com
30% a montré une valeur de module inférieure a celle des bio-composites susmentionnés.

Les différentes propriétés mécaniques des biocomposites pour différents taux de

renforts sont rassemblés dans le tableau (IV. 1).
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30% 40% 45% 50% 60% 70%

Module d'Young (GPa)

Fraction massique (%)

Figure IV. 5. Evolution du module d’Young des bio-composites en fonction de la fraction

massique.

Tableau IV. 1. Propriétés mécaniques des bio composites.

oR (MPa) 33.9 39 30.5 29.2 18 12
E (MPa) 4 4.6 4.3 4.2 2 0.7
R (%) 1.8 2 1.6 1.7 2.7 5.8

En conclusion, le Bio-Com 40% a enregistré de bonnes performances en termes de
résistance et de rigidité. Par conséquent, la fraction massique de 40% du renfort a été
sélectionnée pour étudier plus profondément 1’effet du type de tissage sur le comportement de
tels bio-composites.

L'augmentation du taux des fibres naturelles améliore quasi-systématiquement les
propriétés mécaniques des composites polymeres. Cependant, les résistances a la flexion et a la
traction augmentent jusqu'a une fraction optimale, au-dela de laquelle, elles diminuent. Par leur
¢tude sur les composites PP / abaca, Bledzki et al. [32] ont montré que les propriétés mécaniques

(résistances maximales a la flexion et a la traction) augmentaient jusqu'a 40% du taux de fibre
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en masse, puis se détérioraient, probablement en raison d'une mauvaise répartition des fibres a
de haut taux.

D’apres Ku et al. [33], la contrainte de traction maximale des composites HDPE a des
valeurs optimales pour différentes fractions volumiques, a 20% de fibres de lin et 5% de coques
de riz. Ces derniers ont attribué la réduction de la contrainte de traction maximale au-dela de la
teneur optimale en fibres a une mauvaise adhérence entre les fibres et la matrice, qui sera a
l'origine de la formation de microfissures a l'interface.

De méme, selon Do Thi [34], un taux ¢€levé de fibres conduit a la formation d’avantage
de vides a l'interface fibre/matrice. Cela rendra le transfert de charge a la fibre faible et conduit
a la formation de microfissures lors de la sollicitation du matériau. Par conséquent, la résistance
a la traction diminue.

La rigidité du matériau augmente régulicrement avec le pourcentage de fibres. D'autres
auteurs comme Vilaseca et al. [35] (Fibres d’abaca/polypropyléne), Mutjé et al. [36] (Fibres de
chanvre/polypropyléne) et Ma et al. [37] (Fibres de flanelle de coton/résine a base d’amidon de
mais) ont également remarqué que le module d'élasticité augmente avec I'augmentation de la
teneur en fibres.

De méme, des niveaux ¢levés de renforcement lignocellulosique accentuent les
problémes liés a l'utilisation de biomatériaux sensibles a I’humidité hygroscopique [38-40].
Cette sensibilité joue un role important a la fois sur I'adhésion fibre/matrice et sur les propriétés
mécaniques et physiques du composite [41-43]. En général, 1'ajout de fibres naturelles a la
matrice polymere favorise 1'absorption d'eau et I'humidité par le matériau en raison de la forte
hydrophilie des fibres végétales [44, 45]. De plus, en amont de 1’élaboration des composites, la
forte teneur en humidité des fibres peut conduire a une diminution des propriétés mécaniques
et de la stabilit¢ dimensionnelle du composite [46]. Ce phénomene peut étre expliqué par le
gonflement des fibres, la formation de bulles d'air et la mauvaise adhésion fibre/matrice [47].
C’est pour cela qu’en général, les fibres doivent étre séchées ou traitées avant la mise en ceuvre.
Généralement le taux d'humidité est inférieur a 8 % [48]. La taille et la forme des renforts
influent également sur les propriétés mécaniques des composites. Dans ce qui suit, nous allons

passer en revue ces influences.

IV. 4. 2. Comparaison des bio-composites renforcés avec différents tissages
IV. 4. 2. 1. Comportement en traction
Les propriétés mécaniques des composites PP renforcés de jute dépendent de la

résistance de la matrice et du renfort et de leurs propriétés d'adhérence. Cette section vise a
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déterminer les performances mécaniques des composites avec différents formes de tissus
utilisés (Tissu A, Tissu B et Tissu C). Les propriétés en traction d'un matériau composite
informent mieux sur la liaison interfaciale fibre-matrice ; cependant, le module en dit plus sur
le renforcement et la résistance de la matrice individuellement [49].

Les résultats des essais sous chargement monotone des différents matériaux caractérisés,
(ASTM D638-03), sont illustrés sur la figure (IV. 6). Cette figure montre 1'évolution typique
des contraintes de traction en fonction de la déformation. Les trois biomatériaux présentent un
comportement semi-controlé. Le bio-Com B exhibe de bonnes performances mécaniques. Par
contre, les deux autres Bio-Com A et C ont presque le méme niveau de contrainte a la rupture
avec des déformations a la rupture différentes. Cela est due a la différence de I’architecture des

tissus de deux composites Bio-Com A et C.
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Figure IV. 6. Courbe contrainte-déformation en traction des différents bio-composites.

L'histogramme de la figure (IV. 7) présente les valeurs de la contrainte a la rupture des
différents matériaux bio-composites ¢laborés. On constate que, le composite a renfort sergé 2x2
a la résistance a la traction la plus ¢élevée (o = 44 = 4 MPa), soit 23% de plus que celle des deux
autres tissus. Ces deux derniers ont enregistré les valeurs suivantes : Bio-Com C (¢ = 34.3 +
2.9 MPa) et Bio-Com A (c = 33.7 £ 0.1 MPa). Cette différence peut s'expliquer par la
morphologie structurelle du tissu sergé 2x2 (Bio-Com B). Par conséquent, la structure sergé

2x2 est recommandée lorsque la résistance a la traction est la principale préoccupation.
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Figure IV. 7. Evolution des contraintes a la rupture en traction des bio-composites.

De méme, on présente 1'histogramme des valeurs du module d"Y oung pour les différents
bio-composites (figure I'V. 8). L’effet de 1’architecture du tissage du renfort sur les propriétés
mécaniques obtenues est notable. Le module en traction du bio-composite a renfort sergé 2x2
(Bio-Com B) est le plus élevée (E = 5.4 £ 0.5 GPa). La structure en tissu sergé 2x2 présente
une meilleure rigidité par rapport aux deux autres matériaux. Elle enregistre une différence
d'environ 23% du module par rapport au Bio-Com A (E =4.1 £ 0.1 GPa) et de 26 % et au Bio-
Com C (E =4+ 0.3 GPa). Il est a noter que la structure du tissage du Bio-Com B est a ’origine
du surcroit du module de rigidité. Ces résultats sont en accord avec les résultats de Arju et al
[49]. Ces auteurs ont évalué et comparé les caractéristiques des composites PP renforcés par
des tissus de jute de quatre formes différentes. Ils ont conclu que les propriétés mécaniques et
'absorption d'eau sont influencées par les structures des tissus. Les composites ayant des tissus
a structure sergée ont présenté la valeur la plus élevée de résistance a la traction (48 MPa). Cette
dernicre est plus élevée de 134% par rapport a celles des composites ayant des tissus a structure
unie. Ils ont également observé que l'allongement a la rupture des composites obtenus a partir
de tissus a jersey simple est significativement plus élevé que celui des composites ayant des

tissus a structure unie.
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Figure IV. 8. Evolution du module d'Young de traction des bio-composites.

Les différents mécanismes d’endommagement des composites sont liés aux fibres, a la
matrice et a l'interface. Le plus important mécanisme absorbeur d’énergie est celui de
I’extraction des fibres (pull-out) [50, 51]. La figure (IV. 9) montre clairement le déchaussement
des fibres seules et en paquet. Les longueurs déchaussées sont le principal mécanisme de rupture
clairement observé sur les facies de rupture du Bio-Com B comparé aux deux autres bio-
composites. D'autres mécanismes tels que la décohésion fibres/matrice et la rupture des fibres
et de la matrice peuvent également étre constaté sur la surface de rupture. Dans les composites
naturels, I'arrachage des fibres crée de nouvelles surfaces responsable de I’accroissement de la
résistance a la rupture [52, 53]. Cela justifie les résultats obtenus de la contrainte de rupture

présentée ci-dessus.
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a. Bio-Comp A b. Bio-Comp B ¢. Bio-Comp C

Figure IV. 9. Faciés de rupture (en traction).

IV. 4. 2. 2. Comportement en flexion

Cette partie de 1'étude vise a déterminer les performances des bio-composites renforcés
par différents tissus (A, B, et C). Les essais sont effectués sur des éprouvettes lisses en flexion
trois points sous chargement monotone (norme ASTM 970). Les résultats des différents
matériaux testés sont présentés sur la figure (IV. 10). Cette derniére illustre I'évolution typique
de la contrainte en fonction de la déformation des échantillons de bio-composite jute/PP. La
valeur de la résistance a la flexion la plus élevée (G = 69.6 MPa) est observée pour le composite
de tissu sergé 2x2 (Bio-Com B). Elle est bien supérieure aux autres bio-composites (Bio-Com
C et Bio-Com A). Ces deux derniers présentent des valeurs de contrainte de flexion a la rupture
presque similaires (¢ = 56 MPa et 6 = 50.7 MPa, respectivement). Cela signifie que ces deux
derniers bio-composites ont quasiment le méme comportement mécanique en flexion. En
général, la résistance a la flexion est beaucoup plus élevée que la résistance a la traction, ce qui
est dii au comportement de rupture de la couche de matrice la plus externe [49]. On peut voir
ca clairement sur la figure (IV. 11). En outre, les trois types de bio-composites présentent des
déchaussements des fibres. Le plan de la fissure principale n’est pas droit. Il semble qu’elle se
propage dans les parties de I’éprouvette les plus déficientes en fibres. On observe plusieurs
déviations et branchements dans pratiquement toutes les directions. En fait, on assiste a la
formation d’une zone endommagée qui se propage ensuite. De cela, on peut confirmer que la

rupture des composites est de type controlée.
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Figure IV. 10. Courbe contrainte-déformation en flexion des différents bio-composites.

a. Bio-Comp A b. Bio-Comp B ¢. Bio-Comp C

Figure IV. 11. Faci¢s de rupture (en flexion).

L'histogramme de la figure (IV. 12), présente 1’évolution de la contrainte a la rupture en

flexion des bio-composites. La contrainte a la rupture du Bio-Com B atteint une valeur
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maximale de l'ordre de o = 69.6 + 2.4 MPa. Les deux autres (Bio-Com A et Bio- Com C), sont

significativement plus faibles (¢ = 50.7 £ 5 MPa et c = 56 + 2.8 MPa, respectivement).
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Figure IV. 12. Evolution des contraintes a la rupture en flexion des bio-composites.

Les bio-composites renforcés par différentes morphologies de tissage (Tissu A, Tissu B
et Tissu C) ont des valeurs de module de flexion assez différentes (figure IV. 13). Le module
de flexion du Bio-Com B (tissu sergé 2x2) a une valeur de l'ordre de E = 5.3 + 0.1 GPa, tandis
que les deux autres (Bio-Com C et Bio-Com A), ont plutot de faible module de flexion par
rapport au premier matériau, c'est-a dire E = 3.99 + 0.02 GPa et E = 3.50 £ 0,11 GPa,

respectivement.
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Module de flexion (GPa)
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Figure IV. 13. Evolution du module de flexion des bio-composites.

Comme déja évoqué dans le cas de la résistance a la traction, les performances du
module de flexion acquise du composite Bio-Com B provient du tissage sergé 2x2 qui assure

une bonne configuration du renfort dans la matrice PP [49].

IV. 4. 2. 3. Essai de rupture

Les essais de rupture sont effectués sur des éprouvettes CT avec ap/w = 0.4. La vitesse
de la traverse mobile est de 2 mm/min. Les éprouvettes sont sollicitées sous chargement
monotone ou par cyclage (charge — décharge) a déplacement croissant. L’analyse des courbes
charge — déplacement (P — 9) est faite afin de quantifier les énergies de rupture des composites.

1) A chargement monotone

Les différents essais de rupture menés sur les éprouvettes de traction compacte (CT) des
divers stratifiés étudiés ont montré des allures relativement similaires. La figure (IV. 14)
présente un exemple de courbe représentant I’évolution de la charge en fonction du
déplacement. La rupture est de type controlé.

Deux parties distinctes sont nettement observable, une partie initiale ou la courbe
présente un comportement linéaire jusqu’a I’amorcage de la fissure. Cette partie ne présente
aucune fissuration notable de I’éprouvette. Elle est caractérisée uniquement par une

déformation élastique du composite. Cela signifie que la fissure n’est pas encore initiée.
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Le début de la non-linéarité¢ de la courbe est dii a la formation d’une zone blanche
(pseudo-plasticité) de la matrice en fond d’entaille. Cette derniére est accompagnée par la
formation d’une zone micro-fissurée au fond de I’entaille. Une fois la densité des microfissures
atteint un certain seuil, on assiste a ’amorgage de la fissure principale.

Dans la seconde partie, la fissure plutot la zone endommagée se propage a travers le
ligament de 1’éprouvette. Elle est caractérisée par la rupture des différentes interfaces et celle
des fibres rencontrées. Au-dela de la charge maximale, la propagation de la fissure présente des
jumps correspondant a la traversée des fils. Puis la charge diminue graduellement jusqu’a la
rupture totale de 1’éprouvette.

Le méme constat est fait par Osmani [54]. Ce dernier a bien expliqué les différents
domaines caractérisant la courbe contrainte-déformation. L’existence de ses domaines dépend
des constituants fibres, matrices et de leurs interfaces. Suivant leurs apparitions, ces domaines
sont :

1. Domaine élastique du composite.

2. Zone de fissuration multiple de la matrice.

3. Partie contrdlée par les fibres, il y a déformation élastique des fibres avec glissement

dans les blocs de matrice.

4. Domaine contrdlé par la rupture des fibres. Selon les caractéristiques des fibres et

de I'interface, il y aura rupture catastrophique du composite ou rupture controlé.
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Figure IV. 14. Courbe typique charge — déplacement en fonction du temps
(Bio-Com B jute sergé 2x2 /PP, Pr= 40 %, éprouvettes CT).

Il est important de signaler que I’énergie de I’initiation de la fissure dépend de la position
de la pointe pré-fissurée par rapport au tissé (fibres chaine ou trame) (cf. figure IV.15. a, b, ¢).
En effet, la propagation se produit instantanément apres le début de 1'endommagement si la
pointe pré-fissurée se trouve a l'intérieur d'un fil perpendiculaire au plan de la fissure principale.
Cet endommagement correspond a des microfissures de cisaillement dans les fils longitudinal.
Dans le cas ou la pré-fissure se situe dans 1’octet de matrice, 'endommagement se propage

d'abord dans les zones contenant de la matrice ou a travers le tissé transversal.

Figure IV. 15. Cas possibles d'emplacement du fond d’entaille dans les éprouvettes CT

a) Fond de fissure situé juste apres la trame (et touchant la chaine) ;
b) Fond de fissure située a une distance inférieure a 1/2 de deux fil trames ;
¢) Fond de fissure confrontant directement le fil trame.
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Au cours de la propagation de la fissure, la densité des microfissures augmente. Cette
augmentation est accompagnée par le décollement a ’interface fibre-matrice et la rupture des
fibres perpendiculaires au plan d’entailles (figure IV. 16). Une forte partie dissipative autour de
l'entaille souligne une forte concentration de dommages (concentration de ruptures de fibres,
de microfissures et de pseudo-plasticité). Lorsque la fissure atteint le bord de 1'éprouvette, la
zone endommagée n’a pas suffisamment de matiére pour se développer et la rupture finale se

produit.

a. Bio-Comp A b. Bio-Comp B c. Bio-Comp C d. Bio-Comp D

Figure IV. 16. Faciés de rupture (traction monotone sur éprouvettes CT).

La figure (IV. 17) présente 1'évolution de 1’accroissement de fissure en fonction du
temps pour les quatre bio-composites. Les courbes montrent que la propagation de la fissure
évolue d'une maniére similaire. On constate une différence trés nette de la vitesse de
propagation de la fissure dans les différents types de composites. Dans un premier temps, la
vitesse de propagation est tres lente. Cela correspond a ’initiation et le développement de la
zone endommagée. Ensuite, il y a un changement de pente pour les différentes courbes. Ce
changement caractérise une propagation stable et relativement lente de la fissure principale.
Pour la derniére phase, la vitesse de propagation de la fissure est relativement plus lente par
rapport a la phase précédente. Ce ralentissement s’explique par une certaine interaction de la

fissure avec la face arri¢re de 1'éprouvette (effet de bord).
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Figure II. 17. Evolution de l'accroissement de fissure en fonction du temps des différents bio-

composites.
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Figure I1. 18. Evolution de la vitesse de propagation de fissure en fonction du temps des

différents bio-composites.

On peut conclure que [Darchitecture du tissu joue un rdle important dans

I’accroissement de la fissure des composites stratifiés étudiés.
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De méme, une comparaison entre les courbes charge/accroissement de la fissure des
stratifiés étudiés est représenté sur la figure (IV. 19). Notons que les différents bio composites
ont des dimensions pratiquement similaires Le Bio-Com B enregistre la charge maximale la
plus élevée (1124 N) avec un accroissement de fissure correspondant égal a 4.2 mm. Quant aux
Bio-Com C et Bio-Com D, ils ont des charges maximales trés proches (952 N et 962 N
respectivement) avec des accroissements presque similaires. Ces accroissements aux points des
charges maximales sont respectivement 3.5 mm et 3.6 mm. Le Bio-Com A a une charge
maximale différente (996 N) de celles des deux deniers matériaux, alors que son accroissement

de fissure est de 3.7 mm.
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Figure IV. 19. Evolution de la charge en fonction de 1’accroissement de fissure pour

les différents bio-composites.

Sous I’hypotheése d’un comportement linéaire €lastique, les courbes des énergies de
rupture des différents bio-composites €tudiés sont présentées dans ce qui suit pour un taux
massique de fibres de 40% et avec un rapport ao/w = 0.40.

La figure (IV. 20) présente le facteur d’intensité de contrainte Kr en fonction de
I’accroissement de fissure (Aa) pour les différents bio-composites testés. L’allure générale des
différentes courbes est presque la méme. La valeur du Kr a I’initiation est de 1’ordre de 3.5 MPa
m'2. Cette derniére augmente progressivement avec 1’accroissement de fissure pour atteindre

une valeur (plateau 7.5 MPa m'?) apreés laquelle la valeur sera presque constante au fur et a
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mesure que la fissure principale se rapproche de la fin du ligament de matiére restante. La taille

effective de la zone endommageée est de 1’ordre de 5 mm (I’intersection des deux droites).
10
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Figure IV. 20. Facteur d’intensité de contrainte en fonction de I’accroissement de fissure

(Bio-Com B).

L’effet de I’architecture du renfort sur le facteur d’intensité de contrainte est présenté
sur la figure (IV. 21). Pour les différentes architectures la valeur de la ténacité K¢ varie entre
2.9 et 3.7 MPa.m!2. La progression est la méme pour les trois composites (Bio-Com A, B, C et
D). Les valeurs de Kr au plateau sont aux alentours de 6 & 7 MPa.m'? pour des Aa > 7.5 mm.
Pour le Bio-Com B, la valeur maximale du Kr est de 8.5 MPa.m!? pour un accroissement de

fissure Aa comprise entre 7.5 a 15 mm.
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Figure IV. 21. Comparaison du facteur d’intensité de contrainte en fonction de

I’accroissement de fissure pour différents Bio-Com.

L’évolution du taux de restitution d’énergie Gr en fonction de I’accroissement de la
fissure du Bio-Com B est montrée par la figure (IV. 22). La méme allure est remarquée pour
les différents courbes, 1’énergie augmente avec l’accroissement de fissure. La comparaison
entre ces dernieres est donnée par la figure (IV. 23). Le G¢ pour les différents composites varie
entre 3.3 et 5.5 KJ/m?. Pour les composites Bio-Com A, Bio-Com B et Bio-Com C, au-dela de
la valeur maximale pour Aa =15 mm, il y a une diminution de Gg. Par contre, la présence d’un
plateau sur la courbe du Bio-Com D est notable. La valeur maximale de I’énergie peut atteindre
24 KJ/m? pour le Bio-Com B, alors que pour les autres composites elle est inférieure a 20 KJ/m?.
Les valeurs maximales de Gr sont 14,2 et 19 KJ/m? pour Bio-Com A, Bio-Com D et Bio-Com

C respectivement.
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Figure IV. 22. Taux de restitution d’énergie en fonction de 1’accroissement de fissure (Bio-

Com B).
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Figure IV. 23. Comparaison du Taux de restitution d’énergie en fonction de I’accroissement

de fissure pour différents Bio-Com.
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Les valeurs critiques ainsi que les valeurs maximales du facteur d’intensité de contrainte
et du taux de restitution d’énergie sous 1’hypothése d’'un comportement linéaire sont regroupé

dans le tableau (IV. 2) :

Tableau IV. 2. Paramétres de rupture des différents biocomposites

I D e D T DS T

Bio-Com A 3.15 7.01 3.71 13.95
Bio-Com B 3.44 7.08 5.53 23.83
Bio-Com C 2.72 6.72 3.29 18.69
Bio-Com D 2.82 6.63 3.32 16.83

Nous avons fait également 'analyse des paramétres de rupture selon une deuxiéme
hypothese celle du comportement non linéaire non élastique, pour lesquelles nous avons
effectués des essais de traction de charge-décharge sur des éprouvettes entaillées CT pour les
différents matériaux étudiés. Ce type d’essai consiste a imposer une succession de cycles par
incrément de charge avec un temps de maintien a contrainte nulle entre chaque cycle, de fagon
a permettre au matériau de retrouver son état de référence. Avec 1’augmentation de la charge
maximale imposée, il y a formation d’une boucle d’hystérésis de plus en plus ouverte. En
revenant a charge nulle, on voit apparaitre progressivement la déformation résiduelle. Nous
avons tracé les courbes charge déplacement sous sollicitation charge-décharge.

2) A charge-décharge

La figure (IV. 24) illustre le comportement du composite sous une sollicitation cyclique

charge- décharge.
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Figure IV. 24. Courbe typique charge — déplacement a charge-décharge.
(Bio-Com B jute sergé 2x2 /PP, Pr= 40 %, éprouvettes CT).

La rupture est de type contrdle, au-dela de la charge maximale, la décroissance de la
courbe est progressive. Les instabilités de rupture sont moins marquées. Les boucles
d’hystérésis s’inclinent progressivement, du fait de la diminution de la rigidité et de la
dégradation des propriétés internes du composite. La surface des boucles augmente d’une fagcon
progressive mettant en €vidence la présence d’une dissipation croissante d’énergie due a la
fissuration [55].

On constate ’apparition et I’accroissement du déplacement irréversible. Au début, il est
relativement faible et croit avec la propagation de la fissure. L’empéchement de la fermeture
de la fissure peut étre attribué soit : a la présence de débris ou au frottement des fibres et torons
extraits.

Le déplacement irréversible croit au fur et a mesure que le déplacement imposé
augmente. Les complaisances de la courbe charge déplacement décroissent avec
I’accroissement de la fissure. Ces variations peuvent donner beaucoup d’informations sur les

mécanismes absorbeurs d’énergie lors du processus de rupture.
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La figure (IV. 25) présente 1’évolution des énergies de rupture en fonction de
I’accroissement de fissure pour les différents matériaux étudiés, pour ao/w = 0.4 et avec Pr=40
%.

Pour I’énergie de rupture déterminée par la méthode de Rice (Jr), les différents
matériaux présentent des comportements similaires. On constate que 1’architecture du renfort
n’a pas une influence notable sur les énergies d’amorcage. Ces derniéres ont quasiment des
valeurs trés proches comprises entre 2.5 et 3.4 KJ/m?. Au-dela de certaines valeurs de Aa I’effet
du tissage des fibres apparait significatif. Pour le Bio-Com B, I’énergie de rupture peut atteindre
un maximum de plus de 9 KJ/m? pour un Aa = 6.6 mm. Elle est presque de plus 50 % de
I’énergie de rupture du Bio-Com A. De méme, les deux autres matériaux présentent une
différence trés marquée. Le maximum de I’énergie mesurée correspond au développement de
la zone endommagée (fissuration de la matrice, rupture des fibres au front de fissure et leur
interaction). La décroissance et le changement de pente sur les courbes R signifie que le
ligament de matiére restant est inferieur a la taille de la zone de process.

L’¢évolution de Jg (Méthode de Garwood) en fonction de 1’accroissement de fissure
montre une augmentation progressive de I’énergie de rupture. Elle atteint un maximum de plus
de 21 KJ/m? pour Aa = 10.5 mm pour Bio-Com B. Ensuite, elle décroit lentement. mais la
décroissance est légere contrairement a la méthode de Rice, pour Aa = 15.3 mm, Jg = 20.4
KJ/m?. L’énergie de rupture déterminée par la méthode de Garwood inclue une contribution
non élastique (dGi aux phénomenes irréversibles). Cette derniere peut étre Otée par une

correction appropriée (Jg corrigé).
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Figure IV. 25. Energies de rupture en fonction de 1’accroissement de fissure des bio-

2
G, (KJ/m?)

J, (KJ/m’)

2
J,, (KJ/m?)

®  Bio-Com A
84 ® Bio-Com B
°® ®e 4 Bio-Com C
° ® v Bio-Com D
° o
°
61 . °
°
° °
°
AAAAAAAA ° .
° A
44 A AA °
e Aovvy A °
AyY 'Vvvv AA °
[ ]
o A inm L. Vv, N °
AV ey v, A °
a2’ LI T4 A
21§ ] .Vv A °
' y A °
“ral
v = ‘ [ ]
v ) |
0 v
0 3 6 9 12 15
Aa (mm)
10
Bio-Com A
LN ] Bio-Com B
° ° .
° ° Bio-Com C
84 ° ° Bio-Com D
°
° °
°
°
6 AAAAAA °
° A A °
A A °
o A ‘A
A vYVVy )
41 @ A".-.'.vvv ‘a °
n Yy °
Ay m Yy A
Pove vy A °
‘ L4 A
nVv A [ ]
) P, A
24 5 A °
.’ A °
n LA
v om2 R °
v
v e ®e
0 T T T T
0 3 6 9 12 15
Aa (mm)
25
m Bio-Com A
e Bio-Com B
A Bio-Com C
204| v Bio-Com D N
oo""' ®e0cecee,
°
°
°
°
15 °
° AAAA
° AAAAAAAAAAAAA
A
) A
A \A4
10 ° A2 va"vv
\ AAM
° A vv"'
° AAv':v-‘v.......-lllllllll-
LA
° A"i -
5<
o*v"
b
h
0 T T T T
0 3 6 9 12 15

Aa (mm)

composites étudiés (Pr= 40%, ao/w = 0.4)

107



Chapitre 1V Résultats et discussion

Sous I’hypothese d’un comportement linéaire non €lastique, les valeurs a I’amorcage et
au plateau des énergies de rupture définies par les différentes méthodes sont rassemblées dans

le tableau (IV. 3).

Tableau IV. 3. Paramétres de rupture sous 1’hypothése d’comportement non linéaire non

¢lastique des différents bio composites.

Bio-Com A 1.7 2.97 2.58 4.18 2.58 7.85
Bio-Com B 2.26 7.52 3.39 8.90 3.39 19.14
Bio-Com C 1.66 4.76 2.67 6.08 2.67 13.11
Bio-Com D 1.54 3.47 248 4.54 2.48 10.83

Une comparaison est faite entre les deux hypotheses :
- Comportement élastique
- Comportement non élastique
La figure IV. 26 présente une comparaison de 1’évolution du taux de restitution

d’énergie selon les deux hypotheses.
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Figure IV. 26. Evolution de Gr en fonction de 1’accroissement de fissure Aa selon les deux
hypotheses.

C : Comportement élastique ; C : Comportement non élastique.
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Sous I'hypothése d'un comportement linéaire €lastique, le calcul de l'accroissement de
fissure ne tient pas compte de l'effet des cycles charge - décharge. Pour le comportement
¢lastique, nous remarquons que la fissure s'étend jusqu'a plus de 20 mm pour tout type de bio-
composite, alors que dans le deuxiéme cas, comportement non ¢€lastique, sa propagation ne
dépasse pas 15 mm. De plus, la valeur maximale du taux de restitution d'énergie selon la
premiere hypothése est plus élevée que celle de la deuxieme hypothése et cela pour chacun des
bio composites.

On constate qu’il existe une différence trés marquée entre les deux hypothéeses. Cette
différence est due d’une part a I’effet de cyclage et d’autre part a I’historique de la matrice et

celui du renfort.
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Conclusion générale et perspectives

CONCLUSION GENERALEET PERSPECTIVES

Le jute était utilisé exclusivement pour ’emballage et le conditionnement des récoltes
agroalimentaires : café, cacao et d'autres denrées alimentaires. Aujourd’hui, le jute atteint une
toute nouvelle dimension.

L’usage des matériaux biodégradables tels que le jute, s’avere la solution la plus
adéquate pour préserver l'environnement.

Notre contribution consiste a récupérer les sacs en jute usagés et de les réutiliser pour
le renforcement de matrice thermoplastique (PP).

Les analyses calorimétrique et thermogravimétrique du jute des sacs récupérés nous
ont permis de déterminer l'intervalle de température d’élaboration sans altération des
propriétés mécaniques. De telles ¢études thermiques des matériaux lignocellulosiques
permettent de prédire les températures optimales pour la mise en ceuvre de composites
polymeéres. La température d’élaboration peut atteindre 230 C. Entre 120 °C et 220 °C, la
perte de masse est quasiment nulle. Par conséquent, les constituants des fibres montrent une
bonne stabilité¢ thermique dans cette plage de température.

L’analyse par spectroscopie infrarouge des différents tissus de jute a permet de
déterminer et de qualifier les différents changements microstructuraux par rapport aux fibres
cellulosiques brutes. Les spectres révelent une similitude trés nette avec ceux des fibres
brutes. On constate I’absence d’éventuels de contaminants en excés dans les tissus recyclés. 11
n’y a pas d’effets néfastes sur les principaux constituants.

La fraction massique de 40 % a permis I’obtention de meilleures caractéristiques
mécaniques des composites élaborés (oR = 40 MPa, E = 4,6 GPa).

Cette optimisation est suivie par 1’élaboration des bio-composites jute-PP de fraction
massique de 40 %avec des tissus de jute de différentes architectures (Satin, Serge 2x2,
Taffetas).

La caractérisation des bio-composites en traction et en flexion a révélé que le matériau
Bio-Com B (serge 2/2) a enregistré de bonnes performances tant en termes de résistance a la
traction (¢ = 44,43 + 4,23 MPa) qu'a la flexion (¢ = 69,64 = 2,38 MPa). De plus, le matériau
présentait une bonne rigidité en traction (E = 5,36 + 0,47 GPa) et en flexion (E = 5,27 + 0,14
GPa). En ce qui concerne l'allongement a la rupture, la différence entre la déformation des
trois matériaux en traction et en flexion n'est pas perceptible.

Nous avons pu étudier le comportement mécanique des différents composites selon

deux hypotheses, comportement linéaire ¢élastique et comportement non linéaire non ¢€lastique.
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Pour les différentes architectures la valeur de la ténacité¢ K¢ varie entre 2.9 et 3.7
MPa.m!2. La progression est la méme pour les trois composites (Bio-Com A, Bio-Com C et
Bio-Com D). Pour ces matériaux, la valeur maximale de KR est aux alentours de 6 MPa.m!/
vers Aa = 14 mm. Pour le Bio-Com B, la valeur maximale du Kr est 8.5 MPa.m'? pour Da =
15 mm. Pour le taux de restitution d’énergie Gr, la méme allure est remarquée pour les
différents courbes, I’énergie augmente avec ’accroissement de fissure. Le Gc¢ pour les
différents composites varie entre 3.3 et 5.5 KJ/m?. Pour les composites Bio-Com A, Bio-Com
B et Bio-Com C, au-dela de la valeur maximale pour Aa =15 mm, il y a une diminution de Gr.
Par contre, la présence d’un plateau sur la courbe du Bio-Com D est notable. La valeur
maximale de 1’énergie peut atteindre 24 KJ/m? pour le Bio-Com B, alors que pour les autres
composites elle est inférieure a 20 KJ/m?. Les valeurs maximales de Gr sont 14, 16 et 19
KJ/m? pour Bio-Com A, Bio-Com D et Bio-Com C respectivement.

Pour les énergies de rupture déterminées par la méthode de Rice et de Garwood, la
méme allure pour les différents matériaux. Les énergies d’amorcage ne sont pas influencées
par D’architecture du renfort. Mais au-dela de certaines valeurs de Aa I’effet du tissage des
fibres est notable. La différence entre les deux méthodes est attribuée de fait que la méthode
de Garwood tient compte de la contribution non é€lastique dii aux phénomenes irréversibles

La différence entre les deux hypothéses, comportement élastique et comportement non
¢lastique, est nettement observée sur les courbes R soit sur I’énergie de rupture ou soit sur
l’accroissement de fissure. Les résultats indiquent que les courbes R sont fortement
influencées par ’architecture du renfort.

On peut conclure que les toiles de jute provenant d'un sac jeté apres usage peuvent étre
utilisé comme renfort de composites a matrice de polypropyléne recyclé avec une résistance
mécanique améliorée avec un taux de renforcement de 40 % en poids. Ces composites
affichent une résistance relativement supérieure par rapport a ceux avec du tissu de jute neuf.
Les caractéristiques en traction sont trés prometteuses comparées résultats déja trouvés dans
la littérature. L effet des paramétres de traitement sur les propriétés de traction des composites
a base de polypropyléne recyclé renforcés avec des tissus de jute neufs a été étudié, la
contrainte en traction n’a pas dépassé 25 MPa et le module inférieur a 1 GPa.

Aussi selon nos résultats, la résistance a la fissuration des composites a renforts

recyclé présente de meilleure caractéristique comparée au composite a renfort neuf.
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Ces composites constituent un matériau trés prometteur en termes de résistance
mécanique et de colits effectifs, ainsi qu'une alternative écologique a certains matériaux
conventionnels utilisés pour la construction de meubles et de batiments.

L’ensemble des résultats présentés, ouvre le champ a plusieurs perspectives de travaux
d’approfondissement spécifiques qui pourraient étre :

- L’étude de l’effet de certains parametres sur le comportement mécanique de ces
composites.

- Puisque nous avons abordé la résistance a la fissuration de ces composites, il est
intéressant d’examiner de plus preés la tenue de piéce en présence de singularités. Cela
permettra d’aborder les effets néfastes des défauts sur le comportement de la structure. A cet
égard, l'apport de la modélisation numérique est d'un grand intérét, pour déplier les différentes
solutions avant de passer a I’expérimental.

- Un autre domaine de travail a souligner qui répond aux problémes immédiats
auxquels sont confrontés les industriels est en rapport avec I’extension des mod¢eles
d'endommagement par fatigue pour les composites tissés a matrice polymérique.

- L’apport de I'instrumentation (DIC, Tomographie et EA), permettra de bien cerner
les différents mécanismes de rupture et d’endommagement. A partir de ces techniques, il est

possible d'enrichir la modélisation.
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