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Résumeé

Résumé

L’impact économique et écologique encourage et méme incite tout le monde au

développement et I'utilisation des matériaux régénérables.

Les matériaux composites renforcés par des fibres végétales sont utilisés dans plusieurs

domaines de I’emballage, le batiment et I’industrie.

Le comportement mécanique des matériaux composite a base de différentes fibre de Diss et

Luffa bruts et traités a été testé a la traction, flexion trois points et a la dureté Brinell.

Nous avons valorisez les plantes de Diss et Luffa sous forme de fibres courtes en tant que
renfort dans une matrice polyester. En premier lieu on a traité les fibres a la NaOH, puis on a
élaboré des éprouvettes de traction, flexion et dureté Brinell des composites a base de fibres

bruts et traités.

Les effets du traitement sur les constituants des fibres ont été caractérisé par observation au
Microscope électronique a balayage et par spectroscopie infrarouge a transformeée de Fourier
(IRTR).

Les différents essais sont effectués sur des composite a différents teneur en fibres bruts et
traités portent une amélioration considérable des caractéristiques mécaniques du matériau

composite.

Notre travail consiste a la caractérisation d’un matériau composite a différent taux

volumique de fibre végétale de Diss et Luffa traités et bruts.
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Abstract
The economic and ecological impact encourages and even encourages everyone to develop

and use renewable materials.

Composite materials reinforced with plant fibers are used in several areas of packaging,

construction and industry.

The mechanical behavior of composite materials based on various raw and treated Diss and
Luffah fibers has been tested at tensile, three-point bending and Brinell hardness.

We have valued the plants of Diss and Luffa in the form of short fibers as reinforcement in a
polyester matrix. First, the fibers were treated with NaOH, and then tensile, bending and Brinell
hardness test pieces were developed for composites based on raw and treated fibers.

The effects of the treatment on the constituents of the fibers were characterized by observation

with a scanning electron microscope and by Fourier transform infrared spectroscopy (FTIR).

The various tests are carried out on composites with different raw fiber content and treated

bring a considerable improvement in the mechanical characteristics of the composite material.

Our work consists of the characterization of a composite material with different volume

ratio of plant fiber of treated and raw Diss and Luffa.

Vi
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Introduction

Actuellement la préservation de I'environnement et I'utilisation des ressources renouvelables
sont les souhaits de tout le monde. Bien que les matériaux composites a renforts synthétiques
présentent de meilleures propriétés mécaniques mais aussi des inconvenants notables comme

le cout élevé et le non biodégradabilité et en conséquence la pollution de I’environnement.

La disponibilité des ressources naturelle renouvelable peut étre une solution pour la production

des produits durables, sains et moins couteux.

L’utilisation des fibres végétales comme renfort des matériaux composites qui subissent de
faibles & moyenne sollicitations dans plusieurs domaines comme la fabrication des différents
produits citant le papier, les tissus, textiles, cordages, les composites polymeres,
ameublement,.... Et par conséquent des industries et marché sont manifestés, par exemple les
principaux producteurs de fibres de sisal sont le Brésil (120000 tonnes), la Tanzanie (30000
tonnes) et le Kenya (25000 tonnes). Le Breésil exporte environ 100000 tonnes de fibres brutes
et de produits manufacturés, en particulier le Kenya exporte environ 20 000 tonnes et la
Tanzanie 15 000 tonnes vers les Etats-Unis. La Chine est également un important producteur et

consommateur [1].

Plusieurs travaux ont pris en charge l'utilisation des fibres végétales dans les matrices
organiques (thermoplastique, thermodurcissable) ou dans des matrices cimentaires on peut citer
pour la fibre Diss [2,3], Alfa (Halfa) [4], kénaf [5-7], Lin [8,9], Jute [10], Palmier dattier
[11,12], Agave [13,14], feuille d'ananas [15,16], Sisal [17] et Luffa [ 18 - 21]

Les propriétés mécaniques des matériaux composites a base de fibres végétales dépondent
de plusieurs facteurs citons : le dosage en fibre c.a.d. le taux de fibre dans le matériau composite,

la longueur et I’orientation de ces fibres et les conditions de mise en ceuvre [22-26].

Le traitement des fibres végétales améliore considérablement aussi les caractéristiques
mécaniques du matériau composite en éliminant une grande quantité des composants non
cellulosiques en particulier la pectine, I'némicellulose, lignine et la cire recouvrant la surface
externe de ces dernieres. Les surfaces des fibres deviennent propres et rugueuse, avec une
réduction des diametres [27-29]. Dans cette étude les composites utilisés sont une résine
polyester renforcé par des fibres de Diss et d’autre par des fibres de Luffa cylindrica. Les
composites ont €té caractéris€ par divers types d’essais mécaniques afin d’évaluer leurs

performances.
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Cette theése est répartie en trois chapitres :

Le premier chapitre est une étude bibliographique présentant un apercu sur les matériaux
composites et leurs constituants, la morphologie et la composition biologique des fibres
végétaux et enfin une revue des recherches antérieurs afin de situer notre étude par rapport a

ces derniéres.

Le second chapitre regroupe les matériaux utilisés dans notre travail ainsi que les différentes
méthodes expérimentales utilisées a la caractérisation mécanique et physique des matériaux

composites.

Le troisiéme chapitre est consacré a la présentation et discussion des résultats de la recherche

obtenus a partir des différents essais menés au deuxieme chapitre.

Enfin on a achevé notre travail par une conclusion générale et des perspectives qui

rassemblent les principaux résultats et leurs interprétations.

Page 2



Chapitre | : Etude bibliographique




Chapitre | : Etude bibliographique

Chapitre | : Etude bibliographique
.1 Matériaux composites
Généralites

L’utilisation des matériaux composites n’est pas une nouveauté, Depuis I’antiquité ’homme
a associé deux matériaux différents ou plus de sorte que le matériau obtenu aie des propriétes
meilleures que les constituants individuelles. Par exemple il a utilisé le bois et torchis (mélange
d’argile et paille ou fibres végeétales) pour la construction, fabrication des armes comme les arcs
mongols constituer d’assemblage de cornes et bois pour la partie courbé et tendons de beeufs

pour la corde, le sabre japonais dont la lame est un assemblage d’acier et fer doux [30].

1.1.1 Définition
Un matériau composite est un matériau constitué¢ d’au moins deux matériaux : le renfort
comme matériau résistant et la matrice de résistance plus faible dont le réle est la transmission

des sollicitations aux fibres et la conservation de leur disposition géométrique. [30].

Pour apporter ou modifier certaine propriété du matériau composite comme la coloration,

isolation, propriétés mécaniques, ... des additifs ou des charges sont ajoutés (Figure 1 et 2)

Matrice

Figure 1.1, Représentation d’'un matériau composite

Matrice : Renfort :
Polymeres Fibres
Naturelles Particules. ..

Matériaux
composites
T

Charges et additifs :

Coloration/Adhérenc

Figure.l.2. Constituants d'un matériau composite
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1.1.2 Hypothese d'un comportement élastiqu

composite unidirectionnel

e linéaire en traction des fibres, matrice et

La résistance des fibres est supérieure a celle de la matrice, en conséquence pour que la ma-

trice bénéficie du renfort, il est toujours souhaitable d’avoir la déformation a rupture du com-

posite égale a celle des fibres (Figure 1.3)

Composite

By [rommimfermmgfin e b . Matrice
Erlr E:'I':I"I'I.
4
b
P Fibre
6,
............ »  Composite
=S R Matrice
Crm E, f

Figure.l.3. Courbes du comportement élastique

linéaire en traction pour les fibres, la matrice et le

composite. (a) Déformation a rupture fibre égale a la déformation a rupture composite

(b) Déformation a rupture matrice égale

a la déformation & rupture composite [31]
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La Figure 1.3.a lllustre la déformation a rupture de la fibre égale a la déformation a rupture du
composite, c'est-a-dire La rupture des fibres entraine la rupture du composite. Alors que la
Figure 1.3.b indique que la déformation a rupture de la matrice égale a la déformation a rupture

du composite, donc la rupture de la matrice entraine celle du composite.

1.1.3 Classification des matériaux composites
Les matériaux composites sont classés en générale par rapport aux constituants : matrice et

renfort.

1.1.3.1 Classification selon la matrice
Les principales classifications suivant les constitutions de la matrice on trouve (Figure
1.4) :

- Les composites a matrice organique (CMO) : regroupent en générale les matrices
thermoplastiques, thermodurcissables et les élastoméres renforcés par des fibres de

carbone, de verre ou d’aramide

- Les composites a matrice métallique (CMM) : La résine est un métal 1éger tel que le

magnésium, I’aluminium ou le titane.

- Les composites a matrice céramique (CMC) : La résine est une matrice métallique

utilisé pour les applications de hautes température.

Page 5



Chapitre | : Etude bibliographique

{ Matériaux composites J

Composites 3 matrice Composites 2 Composites 2 matrice
céramique matrice polymeére metallique

‘ ‘ AL Cuo, Ni, T

Verre, Ciment ]
Thermoplastique Thermodurcizsable

o / b
Nylon Polyester
PP Vinylester
ABS Epoxy
PPS Phénoligque
BC \ /
FPO

e

Figure 1.4. Classification des matériaux composites selon la matrice [32,33].

1.1.3.2 Classification selon le renfort
Les matrices des matériaux composites sont renforcées par différents types de renforts qu’on

peut classer en deux catégories selon la nature et la forme :

1.1.3.2.1 Selon la nature du renfort
Selon la nature du renfort on peut classer les matériaux composites en Matériaux composite

a fibres organiques et inorganiques (Figure 1.5)
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Matériaux
composites

Renforts organiques Renfort inorganiques

: Minéraux
Polyesters || Aramides || Végétaux
Boi Lin, Jute..... Céramiques Métalliques
Verre, Carbone, Bore, ... Fe, Cu, AL, ...

Figure 1.5. Classification du matériau composite selon la nature du renfort.

1.1.3.2.2 Selon la forme du renfort

Selon la forme du renfort on peut classer les matériaux composites en trois familles (Figure

1.6).

v" Matériaux composite a fibres si le renfort est Sous forme de fibres continues (fibres

longues) ou discontinues (fibres coupées ou courtes)

v Matériaux composite a particules si le renfort est Sous formes de particules, leurs
dimensions est de I’ordre de quelques microns et leurs concentration en volume est

supérieur a 28% disperséees dans la matrice.

v Matériaux composite structuraux si le renfort est Sous forme de structures stratifiées ou

sandwich.
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[ Maternaux composites J

Renforcées par Renforcees par des Structuraux
des particules fibres

Grosses
particules

[Sandwich } [ Stratifiés ]

[Fibres alignées J [ Fibres discontinues ]

Figure 1.6. Classification des matériaux composite selon la forme du renfort [34,35].

1.2 Les Bio-composites

1.2.1 Définition

Les matériaux Bio-composites ou les matériaux biosourcés sont des matériaux composés de
fibres naturelles ou des résines naturelles au lieu de fibres synthétisées (verre, carbone, etc.) ou
de résines (résines époxy, polyalcool vinylique, etc.). Les fibres biosourcés telles que le sisal,
le jute, le chanvre, le lin, le bambou, la laine, les cheveux, la soie etc., sont obtenues a partir de
plantes ou d'animaux. De plus, les matériaux de matrice naturels tels que le caoutchouc naturel,

le polyester, etc., sont produits a partir de plantes. [36].

1.2.2 Les fibres végétales comme renfort
L’utilisation des fibres naturelle connait une évolution considérable ces derniéres années et

surtout en tant que matériaux composite.

Les fibres végétales les plus utilisees comme renfort dans les matériaux composite sont : jute,

lin, sisal, coton, chanvre, doum, Alfa ... Il y a plusieurs raisons pour leur utilisation citons :
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- Leur abondance dans la nature
- Faible codt

- Ressource renouvelable
-Propriété mécanique importante
- Ecologique

- Biodégradable

- Non toxique

Les fibres naturelles sont classées en fonction de leur origine en fibres végétales et animales,

Les fibres végeétales sont constituees de feuilles, de graines, de fruits, de bois, d'herbe et de tige

(Figurel.7). Les fibres animales sont issus d'animaux (laine et soie), de minéraux (amiante) et

de plantes
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]

——> Coton,

Graines ——— >

——> Kapok

— Sisal

Feuilles —F—>

———> Agave

Fibres
végétales

~ Ramie

Tiges N

—= Jute

——> Kénaf

Noix de
coco

Fruits —— >

Figure 1.7. Origine des fibres végétales [37]
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1.2.2.1 Structure chimique des fibres végétales
Les composantes chimiques principales des fibres lignocellulosiques se trouve en proportion
variables en cellulose, hémicellulose, les lignines et les pectines (Figure 1.8). La cellulose est
un polymere de glucose, représentant 30 a 50 % en poids de biomasse lignocellulosique
(BMLC) sec. L’hémicellulose est un mélange d'hétéropolymeres contenant divers
polysaccharides, tels que le xylane, le glucuronoxylane et le glucomannane, représentant 20 a
35 % en poids. Le reste 15-30 % en poids est la lignine, qui est un multisubstitué polymere

phénolique [38]

Hemicellulose

Cellulose

Microfibres

@ 3-5mm

Macrofibre

Figure 1.8. Structure schématique d'une fibre de biomasse lignocellulosique [39].

1.2.2.1.1. Lacellulose
L’un des composants structurel important dans les fibres végétales est la cellulose. C’est le

polymere renouvelable le plus abondant des ressources disponible aujourd‘hui [40].

Les macros et nano fibres de la cellulose ont suscité une attention croissante en raison de
leurs résistances et rigidité élevées, renouvelabilité¢, biodégradabilité,... ainsi que leur

production et leur application dans le développement des composites. Les macros et nano fibres
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de cellulose peuvent étre utilisées comme renfort dans les matériaux composites en raison des

propriétés mécaniques, thermiques et de biodégradation améliorées des composites [41]. La
formule chimique générale de la cellulose peut étre écrite sous la forme (CsH100s)n Ou

(CeH702(OH)3)n (42)

onl [ | eHon ]
HO o Q HO 27~ oH
HO HO lo
CHLOH = CH,OH
" n .
~"
Glucose

Figure 1.9. Molécule de la cellulose [43]

1.2.2.1.2 Hémicellulose

Aprés la cellulose, I’hémicellulose est la deuxiéme matiére en abondance des plantes
végétales. La structure chimique est plus complexe que celle de la cellulose. L hémicellulose
joue le role de liant dans la structure pariétale des plantes végétales. L'hémicellulose est située
au niveau de la paroi cellulaire primaire et elle est hydrophile. Elle est composée de sucres

cycliques a 06 et 05 carbones et elle est dans une structure ramifiée [44,45]

Galactose

0

Fucose E ! O: ?
OH
© o OH
OH o 0] w
OH 0 y
OH 0 OH o 0
(0]

Glucose

Figure 1.10. Structure d’un type de xyloglucane. [46]

Page 12



Chapitre | : Etude bibliographique

1.2.2.1.3 Lignine
La lignine est une substance tridimensionnelle amorphe, irréguliere et polymere phénolique
hautement ramifié et représente (15 a 30)% en poids de la biomasse lignocellulosique (BMLC).
Les fonctions de la lignine dans la paroi cellulaire végétale doit couvrir le support structurel, le
transport d'eau et les nutriments, et émettre une protection pour empécher les produits
chimiques ou des attaques biologiques, et ainsi de suite. Bien que le produit chimique structure
est extrémement complexe, il est généralement admis que la lignine est formée via un processus

de biosynthese irrégulier construit a partir de trois monomeres phénylpropanoides de base [47]

CH;OH CH,OH CH,OH

HC HC HC

| |
CH (‘31‘1 CH
H3CO/<>\OCH3
OH oy Ot OH

Figure 1.11. Les trois alcools principaux qui constituent de la lignine [48]

1.2.2.1.4 Pectine
La structure de la pectine est fonctionnellement le plus complexe polysaccharide dans les

parois cellulaires végétales. La pectine a plusieurs fonctions dans la plante végétale :

La croissance, la morphologie, le développement et la défense des plantes et aussi sert de
polymere gelifiant et stabilisant dans divers aliments et de multiples utilisations biomédicales
[49].

La structure des pectines de base est sous forme d’enchainement lin€aire d’unités d’acide D-

galacturonique (Figure 1.12) [50]
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Figure 1.12. Exemple de structure d’une chaine de pectine (acide polygalacturonique)

Tableau 1.1. Composition chimique de quelques fibres naturelles courantes [51]

Fibre Cellulose % Hemicellulose %  Lignine % Cire %
Bagasse 52,2 16,8 25,3 -
Bambou 26-43 30 21-31 -
Lin 71 18,6-20,6 2,2 15
Kénafe 72 20,3 9 -
Jute 61672 14-20 12-13 0,5
Chanvre 68 15 10 0,8
Ramie 68,6-76,2 13-16 0,6-0,7 0,3
Sisal 65 12 9,9 2
coco 32-43 0,15-0,25 40-45 -
Huile de palme 65 - 29 -
Ananas 81 - 12,7 -
Paille de blé 38-45 15-31 12-20 -
Balle de riz 35-45 19-25 20 -
Paille de riz 41-57 33 8-19 8-38
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1.2.2.2 Méthodes d’extraction des fibres végétales

L’optimisation des caractéristiques mécaniques et physiques des fibres végétales c'est-a-dire
avoir la meilleur qualité et meilleur rendement des fibres il faut un processus adéquat. Le
processus d’extraction consiste a séparer les fibres des parties de la plante (tiges, fruit, feuille,
I’écorce et racines) [52]. Les techniques d’extraction peuvent étre mécaniques, biologiques ou

chimiques.

1.2.2.2.1 Extraction mécanique
Dans cette technique la séparation des fibres végétales se fait par des actions mécaniques ou
manuelles. Par exemple on peut utiliser la machine de cardage ou le cardage manuel

traditionnel.

L’extraction mécanique peut se faire par teillage, déflexion, laminage ou explosion a la
vapeur. Les sollicitations provoquées par les machines peuvent mettre en cause les propriétés

mécaniques des fibres.

1.2.2.2.2 Extraction chimique
La séparation de la cellulose des autres composants (hémicellulose, lignine, pectine,...)
se fait par des procédés chimique comme : le Procédé Kraft, bisulfite, acide, Soude-

Anthraquinone, la soude, sulfate neutre de sodium, ...

1.2.2.2.3 Extraction biologique (enzymatique)
Les composants non cellulosiques des fibres végétales sont séparés par des techniques
naturelles (utilisation des bactéries et enzymes) comme Le rouissage a terre ces
méthodes sont efficace mais présentent des inconvenants qui résident dans la durée de

(06 a 08) jours, la dépendance entiere des conditions météorologiques... [53]

Le schéma ci-dessous résume les différentes méthodes d’extraction
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|

|

Explosion a Rouissage Rouissage Action
la vapeur a terre aleau microbienn

Procédé Procédé Procédé Procédé

Kraft bisulfite F:Te (4[] soude

Figure 1.13. Les différentes techniques d’extraction des fibres végétales [54]

1.2.3 La matrice
L’importance des matériaux composites pour plusieurs applications dans divers domaines
revient a améliorer ces composants. Les matériaux composites ont deux phases, I’une continue

appelée matrice I’autre discontinue appelée renfort.

La matrice est un polymere naturel ou artificiel, son réle est de transférer les charges aux

renforts et les maintiens pour avoir une forme bien déterminé.
Type de matrice

Les résines les plus utilisées sont les résines thermoplastiques et les résines

Thermodurcissables

1.2.3.1 Les thermoplastiques
Sont des polymeres qui deviennent plastique a cause de la température de transition vitreuse.
Ils sont livrés sous forme de solide et leur mise en forme se fait par chauffage puis la
solidification par le refroidissement. Les thermoplastiques se présentent sous forme de chaines
linéaires ramifiés avec des liaisons covalentes faibles (Figure.14)
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1.2.3.2 Les thermodurcissables
Sont des polymeéres qui peuvent étre moulés a température ambiante ou supérieure, mais
lorsqu'ils ils se solidifient ils deviennent dures et infusibles. Les thermodurcissables forme des
chaines réticulées tridimensionnelles denses lors de la polymérisation ne sont pas ramollissants,
en conséquence, ils ne peuvent pas étre remodelés, assemblés et recyclés. Les

thermodurcissables ne sont pas les biens souhaités pour les différentes applications.
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Figure 1.14. Structures moléculaires des polymeéres (a) Thermoplastique (b) Thermodurcissable

1.3 Reésine Polyester
Les résines Polyester ont de bonnes caractéristiqgues mécaniques, facilité de mise en

ceuvre a I’état liquide, polymérisation rapide,... Elles sont aussi sensible a certain solvants et
oxydants (Tableau 1.2). Pendant la copolymérisation de la résine polyester un retrait important

de (05 a 10)% en volume est accompagné, ce qui influe sur 1’état de contrainte dans les

composites.
Tableau 1.2. Résistent chimique des résines polyester [31]
Resistant Sont attaqués par
v' acides jusqu’a une concentration v' alcalis (saponification)
de 20% . )

v"acides reducteurs

v sels .
v’ cétones

v' alcools

v' solvants halogénés

v hydrocarbures a température
ambiante
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1.4 Présentation des matériaux végétaux
Nous nous somme intéresser dans ce travail au comportement mécanique et physique des
fibres de Diss et de Luffa.

1.4.1 Plante de Diss

La fibre d’Ampelodesmos mauritanicus (Diss) est une plante qui appartient a la famille des
graminées qui est en abondance dans plusieurs régions du nord-africain et le sud européennes
dans les zones seches. Les feuilles de Diss ont une longueur d’environ 1 métre et d’une largeur
d’environ 7 millimétre la floraison de Mai a Juin, elle ne nécessite aucun entretien. Cette plante
est utilisée au paravent dans des besoins purement traditionnel comme les toits des maisons,
parasol, aliment pour les beétails. Actuellement plusieurs recherches ont été développées pour
cette plante vu ces avantages. En Algérie elle couvrant une superficie d'environ 2,5 millions
d’hectares [55].

Figure 1.15. (a) La plante de Diss (b) Parasol en feuille de la plante Diss

1.4.2 Plante de Luffa

Luffa cylindrica ou Loofah en arabe ou encore éponge végétale appartient a la famille des
Cucurbitacées, elle compte environ sept espéces. C’est une plante en abondances se trouvant
dans les régions tropicales, subtropicales et dans le bassin méditerranéen, elle est utilisée dans
plusieurs domaines comme le lavage et frottement des ustensiles, dans le bain, 1’artisanal
comme la fabrication des chapeaux et les tapis,... Les grains de Luffa sont plantés pendant la

période avril-mai et la récolte en mois d’octobre. Elle mesure jusqu'a (60 a 70) cm de long et
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de 5415 cm de diameétre (Figure 1.6). Pour avoir la fameuse éponge de Luffa on suit les étapes

suivantes :

v

v

Apreés la récolte de la courge éponge, on la laisse seché pendant un certain temps.
Enlévement du bout au niveau de la fleur en extrémité.

Secoué pour faire tomber les graines pour les replantés.

Plonger la Luffa séche dans 1’eau pendant une heure.

Juste apres I’éplucher on aura la fameuse éponge.

Figure 1.16. (a) Plante de Luffa cylindrique ; (b) éponge de Luffa avec cortex et (c) une éponge de la

plante Luffa [56]

1.4.2.1 Morphologie de Luffa cylindrica

La morphologie de Luffa cylindrica comme 1’indique la (figure 1.17) est constitué d’une

partie centrale appelée ame (1), d’une paroi interne (2), d’une paroi externe (3) et d’une liaison

reliant I’ame avec les parois (4) [57]. Ces parties sont constituées a leur tour de cordons de

fibres connecté entre eux formant un réseau de maille multidirectionnel. En raison de ces

avantages : la disponibilité, légéreté, résistance, biodégradabilité, peu colteuse, respectueuse

de I’environnement, non toxique,.... [58], ces dernieéres années on s’intéresse a son utilisation

dans le domaine de I’industrie.
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Figure 1.17. Géométriques de la Luffa : (a) différentes régions de Luffa ; (b) orientation des cordons
de la partie interne ; (c) orientation des cordons de la partie externe ; (d) orientation des cordons de
la partie intermédiaire ;

.5 Synthése des Travaux antérieurs réalisés

L’étude expérimentale présentée par R. G. Elenga and al [59] sur I’effet du traitement alcalin
sur la microstructure, la composition et les propriétés de la fibre de raphia textiles. Avec un
traitement allant jusqu'a 05 % de NaOH, la résistance et la déformation a rupture ont augmenté
d'environ (129 et 175) %, respectivement, tandis que le module de Young a légerement diminué.
La fibre a atteint une résistance a la traction spécifique de 1600 Mpa, ce qui est supérieur a celle
du verre E. Apres un traitement avec une solution de NaOH a 10 %, la résistance et la

déformation ont diminué (Tableau 1.3).

Tableau 1.3. Effet de la concentration du NaOH sur les propriétés mécaniques et la cristallinité de la
fibre de raphia [59]

NaOH Reésistance a Déformati  Module de Cristallinité
% en poids la traction on a Young %
(Mpa) rupture %  (GPa)
0 527 + 84 28+0,7 26%2 51
2,5 644+139 48+11 23%1 56
5 1200+150 7,7+16 222 68
10 956 + 45 6,3+08 18+2 62
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A. Vinod and al [60] ont présentés une étude de I’effet du traitement sur les propriétés
mécaniques et physiques des fibres et des composites a base de Jujubier de Maurice (Ziziphus
mauritiana : ZM).

La densité de la fibre Jujubier de Maurice (JM) non traitée est de 1,132 g/cm™ et celle de la
fibre JM traitée est de 1,368 g/ cm™. Le diamétre de la fibre JM non traitée est de 570,26 um,
ce qui est 1,54 fois supérieur a la fibre JM traitée (368,53 um). Le diamétre de la fibre JM est

réduit en raison de I’élimination de 1'excés de la matiére amorphe présente dans la fibre.

Les composites a base de JM non traité présente une résistance a la traction ultime de 25,89
MPa avec un module de traction de 0,658 GPa. Alors que le composite a JM traité aux alcalis
présente une résistance a la traction ultime de 55,08 MPa avec un module de traction de 1,83
GPa. lls ont observe une augmentation de 2,12 fois la résistance a la traction et augmentation

de 2,78 fois du module de traction apres traitement.

De méme en flexion Le composite & ZM non traité présente une résistance a la flexion de
43,07 MPa et un module de flexion de 4,986 GPa. Alors que le composite a ZM traité présente
une résistance a la flexion de 59,48 MPa et un module de flexion 7,496 GPa c'est-a-dire La
résistance a la flexion du composite a ZM traité aux alcalis est 1,38 fois supérieur au composite
ZM non traité, alors que le module de flexion du composite a ZM traité est de 1,50 fois supérieur

que pour le module de flexion du composite a ZM non traité.

L’étude amené par A. K .Bledzki and al [61] concernant 1’effet de 1'acétylation du lin sur
les propriétés mécaniques du composites de polypropyléne/fibres de Lin (Figure 1.18) et
(Figure 1.19). La résistance a la traction et a la flexion la plus élevée a été observé avec une
concentration de 18 % de fibres de lin acétylées et une amélioration d'environ 25 % des
propriétés mécaniques a été observée par rapport aux composite a fibres non traité. L’ajout de
anhydride maléique (MAH), améliore la résistance a la traction des composites de 20 a 35%

compte tenu du degré d'acétylation.
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Figure 1.18. Courbes de ['influence de l'acétylation des fibres de lin sur les propriétés de traction des

composites [61]
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Figure 1.19. Courbes de !'influence de l'acétylation des fibres de lin sur les propriétés de flexion des

composites [61]

Les résultats de 1’étude de L. Lifang and al [62] ont montré L'effet de la modification de la

surface des fibres de Jute sur les caractéristiques mécaniques des bio-composites. La

modification de surface peut supprimer une certaine quantité d'hémicellulose, de lignine et de

pectine recouvrant la surface externe de la paroi cellulaire de la fibre, détruisant la structure du

maillage et diviser les fibres en filaments plus fins. Les principaux défauts de la fibre

lignocellulosique en tant que matériaux de renforcement, tels que I'humidité, faible

mouillabilité et incompatibilité avec le polymeére hydrophobe, tout peut étre amélioré par une

modification de surface. Ils ont observé qu’avec I'augmentation de la teneur en fibres de (0 a

20)% en poids, la résistance mécanique a la traction et a la flexion ainsi que le module

d’¢élasticité et de flexion sont augmentés progressivement et atteignent des valeurs optimales a
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une certaine teneur en fibres qui est 20 % en poids, et avec une teneur de 30 % en poids de

fibres, ils sont diminués ou restent presque constants (Figure 1.20) et (Figure 1.21). [62]

=3

Tensile modulus (GPa)
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Figure 1.21. Courbes de I’effet de la modification de surface et la teneur en fibre de Jute sur les Bio-

composites PBS/jute : (a) la résistance a la flexion et (b) module de flexion [62].

V. Mishra and al [63] ont étudié I'effet de la teneur en fibres sur la dureté des composites.

Il a été constaté que la dureté du composite augmente avec l'augmentation de la charge des

fibres. La valeur de dureté de 40 HRB est obtenue pour un échantillon d'époxy pur. La dureté

augmente de 77 % avec ’incorporation de 12 % de fibres dans la matrice, elle atteint La
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valeur maximale de 85,5 HRB pour un composite époxy de jute bidirectionnel renforcé avec
48 % de fibre de jute (Figure 1.22).

85 4 .
80

Hardness (HRB)

1 ] - ]

0 12 24 36 48
Bi-directional fiber loading (wt.-%)

Figure 1.22. Courbe de la dureté des composites en fonction de la concentration en fibres [63]

Les essais de flexion du Composites époxy renforcés de fibres de luffa non traités a simple,
double et triple couche mener par N. Mohanta & S. K. Acharya [64], montrent que la
résistance a la flexion du composite est augmenté avec 1’augmentation de la charge de fibres
jusqu'a la double couche de fibre de luffa. Cependant, une diminution de la résistance a la
flexion du composite triple couche a été observée (Figure 1.23.a). Cependant ils ont observé
I'effet du traitement alcalin de diverses concentrations (01 %, 03 %, 05 % et 07 %) sur la
résistance a la flexion d'un composite de fibres de Luffa, la résistance a la flexion des
composites augmente au fur et a mesure que la concentration de NaOH augmente jusqu'a 05%.
Cependant a 7% de NaOH la resistance a la flexion diminue (Figure 1.23.b). La durée de
traitement chimique a aussi un effet sur la résistance, ils ont remarqué que la résistance a la
flexion du composite a fibres de luffa double couche traitées est plus élevée pour une durée de
traitement chimique de O4heure, elle est d’environ 84,92 % de plus que les composites non

traités chimiquement.
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Figure 1.23. Diagramme en béatons de : (a) Résistance a la flexion des composites époxy LCF a
simple, double et triple couche non traités. (b) Effet de la concentration de la NaOH sur la résistance
a la flexion du Composite époxy LCF. (c) Résistance a la flexion du composite époxy LCF a double
couche pour 0, 2, 4 et 6heures de traitement alcalin [64]

S. K. Saw and al [65] ont observé L'effet des traitements chimiques sur la résistance a la
traction et le module d’Young des composites époxy renforcés de fibres de Luffa, comme le
montrent les figures I. 24(a et b) et le Tableau 1.4. Pour les composites de fibres traité a
L’alcool furfurylique (AF), la résistance a la traction et le module d’élasticité ont été augmentés
de 100 % et 123 % respectivement par rapport aux composites renforcés de fibres non traités.
Cependant, dans le cas des composites renforcés de fibres traités aux alcalis, la résistance a la

traction et le module n'ont augmenté que de 64 % et 75 %, respectivement.
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Tableau 1.4. Propriétés mécaniques des fibres de Luffa non traitées et traitées chimiquement [65]

Fibres Résistance ala  Module d’Young Déformation a
traction (Mpa) (GPa) rupture %
Fibre Luffa non 3,12
- 178,20 4263,84
traité
Fibres traité a la 1,86
192,70 5184,62
NaOH (5%
Fibres traité 1,74
. 226,40 5865,70
(greffage a AF)

Tensile strength {Mpa)

8

Tensile Modulus (Mpa)
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Figure 1.24 Diagramme en bdtons des propriétés mécaniques de [’époxy pur et des différent

composites : — Composites a Luffa non traités (Unt LC) ; — Composites a Luffa traités aux alcalis (Alk

LC) ; — Composites a Luffa greffés a I'alcool furfurylique (LC greffé FA), (a) Résistance a la traction
(b) Module d’élasticite [65]

La validation expérimentale de 1’é¢tude numérique menée par B.B. Hitesh and al [66] a

propos de L'effet des teneurs en fibres de Luffa traités dans les composites polymeéres sur les

propriétés mécanique et physique pour quatre pourcentages en poids différents. L'ajout de 0 %,

03,2 %, 06,4 %, et 09,6% en poids de fibre Luffa dans la matrice diminue considérablement la

densité de 01,07 %, 02,11 % et 03,12 %, respectivement, par contre Le module de Young

augmente de 10 %, 15 % et 30 % pour les mémes teneurs précédentes. L'augmentation du

module d’Young indique clairement 'augmentation de la rigidité structurelle du composite. La
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déflexion des éprouvettes diminue avec 1’augmentation de la teneur en fibres, cela est di a

I’augmentation du module d’Young (augmentation de la rigidité)

Les résultats obtenus par M. BOUAKBA and al [67] et al dans leurs investigation sur la
caractérisation en traction du composite fibre Diss/Polyester présente d’excellent propriétés
(Figure 1.25.a, 1.25.b), Les composites elaborés a fraction volumique égal a 30 % présentent

la plus haute résistance a la traction et le plus haut module de traction.
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Figure 1.25 : Diagramme en bdtons de [’effet de la fraction volumique des fibres de Diss sur : (a)

Résistance a la traction  (b) module d'Young

1.5.1 Conclusion de la synthése des travaux réalisés

Jusqu’a présent la plus part des études mené par les chercheurs concernant ’utilisation des
fibres végétales comme renfort présente une amélioration des propriétés mécaniques des
matériaux composites. Tous les travaux réalisés nécessitent pour I’amélioration de ces derniers
une modification de la surface des fibres végétales par un traitement afin d’améliorer

I’adhérence entre fibres et matrice.

Dans la suite de notre travail nous nous intéressons en premier temps a la préparation et a la
modification de la surface des fibres de Diss et Luffa par un traitement alcalin. En deuxieme
temps la réalisation des éprouvettes suivant des géométries normalisées. Par la suite nous nous
consacrons aux différentes techniques expérimentales, Enfin nous terminons avec la discussion

des résultats des différents essais réalisés.
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Chapitre 11 : Etude expérimentale

Dans cette partie d'étude nous nous intéressons aux methodes de caractérisation physique et
chimique des fibres de Diss et de Luffa, la préparation des éprouvettes et 1’étude par la méthode
de caractérisation du comportement mécanique des différents matériaux composites a I’aide

d'essais de traction, de I’essai de flexion trois points et des essais de la dureté Brinell.

I1.1 Matériaux :

Le matériau étudié est un matériau composite dont la composition :

Une résine polyester thermodurcissable comme matrice et des fibres de plante de Diss et de
fibres de plante Luffa comme renfort. Le choix de ces matériaux est liée aux avantages qu'elles

présentent notamment les propriétés mécaniques, la disponibilité, le codt,...

11.1.1 Préparation du matériau composite
11.1.1.1 La matrice
La matrice utilisée est une résine thermodurcissable de type polyester de densité 1,2. C’est
la plus utilisée en industrie comme 1’industrie automobile, la construction des bateaux,.... Elle
se réticule par I'ajout d'un catalyseur de (0,85 & 01)%. Dans le matériau composite elle joue le

réle :
v'de donner la forme de I’éprouvette.
v' maintien des fibres.
v’ protection contre 1’environnement extérieur.
v’ transmission des efforts aux renforts.

En générale les avantages des résines thermodurcissables renforcés par des fibres végétales

sont nombreux :
v’ faible codt.
v Légere.
v’ ne se corrode pas.

v’ obtention des formes complexes,...
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11.L1.1.2 Le renfort

Le rble de toutes les fibres courtes, longues, ... est I’amélioration des caractéristiques
mécaniques des matériaux composites. Les renforts étudiés sont les fibres de Diss et les fibres
de Luffa.

Figure 11.1. Photos de la plante Diss et de la plante Luffa  (a). Diss en abondance
(b). Plante de Diss (c). Feuille de Diss  (d). La Luffa
11.1.1.2.1 Préparation des fibres de Diss
En premier lieu les fibres de la plante Diss sont lavées a I’eau du robinet pour enlever les

impuretés du milieu naturel, puis le séchage se fait a la température ambiante. Les faisceaux de

fibre sont coupés en longueur pour une dimension d’environ 02 millimetre.

De méme pour la plante Luffa, elle est coupée longitudinalement de telle fagon a ce qu’on se
débarrasse de la partie rugueuse interne et des pépins, ensuite les fibres sont coupées en

longueur pour une dimension d’environ 02 millimetre.

Une partie de ces fibres est caractérisée brute c'est-a-dire non traité, 1’autre partie est

caractérisé apres traitement chimique a la NaOH.
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11.1.1.2.2 Traitement des fibres
Les caractéristiques mécaniques d'un matériau composite sont fortement liées aux

caractéristiques mécaniques de ces constituants et de l'interface de ces derniers.

Lors d'un chargement des matériaux composites les efforts sont transmis a partir de la matrice
aux fibres par le biais de lI'adhérence a l'interface (surface de contact) fibres/matrice. Donc
I'amélioration de cette interface revient a améliorer la surface des fibres par un traitement et
cela pour avoir une rugosité plus importante et un meilleur transfert de contraintes et par

conséquent de meilleures propriétés mecaniques.

Une mauvaise adhérence provoquera un décollement lors du transfert de la charge de la

matrice aux fibres, ce qui donne de mauvaises propriétés mécaniques

Le traitement par de I’NaOH réduit considérablement les matériaux amorphe des fibres
végétales brutes, en conséquence I'état de surface devient rugueux et augmentant I'adhérence

entre fibres et résine.

Les fibres lavées, séchées et découpées sont trempées dans un bac en verre contenant une
solution NaOH concentré a 05% pendant 02 heures, apres cette durée les fibres sont lavées a

I’eau distillée puis sécher dans un four a 70° pendant 24 heures

PS : Pour préparer une solution & 05% de NaOH, 100 g de NaOH sont nécessaires a dissoudre

dans 02 litres d'eau distillée.

Figure 11.2. Processus de préparation des fibres de Diss : a-Plante de Diss b- Tiges de Diss
lavées c- Diss découpe non traité d- Fibres de Diss dans un bac contenant de la NaOH
e- Fibres de Diss traitées a I'NaOH

Le méme protocole de préparation des fibres de la plante de Luffa que celui utilisé pour les
fibres de la plante Diss. Les fibres de la plante Luffa sont coupées longitudinalement de telle
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fagon a ce qu’on se débarrasse de la partie rugueuse interne et des pépins, ensuite les fibres sont

coupeées en longueur d’environ 02 millimétre

Figure 11.3 Processus de préparation des fibres de Luffa (a) La Luffa  (b) Bande coupées
de la Luffa lavées (c) La Luffa découpé non traité  (d) Fibres de la Luffa traitées

1.2 Caractéristiques physiques
Dans Cette partie nous présentons une description des méthodes de caractérisation physique

utilisées.

11.2.1 Densité

La masse des matériaux composites est liée a la densité de ses constituants, donc c’est une
caractéristique trés importante a la détermination des poids des éléments réalisés. Les fibres
végétales ont des densités faibles Par rapport aux fibres synthétiques, donc c’est 1'un des

avantages que prennent les fibres végétales sur les fibres synthétiques (Tableau 11.1)

Tableau I1.1. Comparaison des densités de quelques fibres végétales et synthétiques [68, 69]

Fibres Densité Fibres Densité
Verre E (Filament vierge) | 2,54 Ramie 1,5
Carbone (Toray T300) 1,7-19 Sisal 1,45
Aramide 1,44 Coir 1,15
Jute 1,3-1,25 Lin 1,5
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Remarque : la variance des densités de Carbon et le Jute relevée des résultats expérimentaux
respective des références [68,69]

La détermination de la densité d’un échantillon exige la connaissance de deux grandeurs, la
masse et le volume de ce dernier. Expérimentalement la masse ne pose pas de probléme,
seulement la mesure du volume de 1’échantillon devient délicate pour certain matériaux comme
les fibres végétales dans notre cas a cause des vides que contiennent et 1’absorption du liquide.
Dans ce cas on utilise des liquides adequats c'est-a-dire qui ne réagissent pas avec 1’échantillon
et occupent les vides de la matiere. Le principe de la mesure du volume est simple, on introduit
I’échantillon dans le liquide de densité connue puis on fait la pesée hydrostatique, 1a poussée
d’Archiméde que subit I’échantillon c’est le poids du liquide déplacé dans le pycnometre

(Figure 11.4) [70]. La densité est donnée par :

PF = PLig m"+m [70] 1.1
Avec:
my: Lamasse des fibres a l'airlibre

m,: Lamasse des fibres dans le liquide

PLiq: La densité des fibres

masse m masse m,

échantillon 3 = liquide
de volume — ~— de densité
inconnu V connue P,

Figure 11.4 Mesure de la densité par la méthode d’Archiméde [70]

Une autre méthode plus pratique et plus précise pour la mesure de la densité, c’est le

pycnometre a gaz. Dans cette méthode le liquide est remplacé par un gaz [71].

11.2.2 Composition chimique des fibres végétales
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En générale les matieres lignocellulosique sont composées de trois constituants chimiques

majeurs : en moyenne (40-70)% de cellulose, (15-35)% d’hémicellulose et (05-20)% de lignine.

Les performances des matériaux composites dépondent aussi de la composition chimique des
fibres végétales. La cellulose est le composant le plus souhaité pour 'utilisation entant que
renfort des composite. Les fibres de Luffa représentent (57 a 74)% de cellulose, (14 a 30)%
d’hémicellulose, (01 a 22)% de lignine et (0 a 12,8)% d’autres composants [72-79]

La composition chimique des fibres de Diss et de Luffa est réalisée dans le laboratoire LACIP
GROUPE a Ain M’Lila (Oum el Bouaghi). Les différents constituants des fibres sont séparés

en utilisant la méthode chromatographie.

11.2.3. Observation au microscope électronique a balayage (MEB)

L'utilisation du microscope électronique a balayage (MEB) a pour but de voir la morphologie
des fibres. Les échantillons des différentes fibres brutes et traités sont observés au MEB apres
métallisation pour rendre leurs surfaces conductrices. L’utilisation de cette distinction conduit

a déduire la morphologie et les mensurations des fibres

Figure 11.5. Instruments de caractérisation a- Métalliseur utilisé

b- microscope électronique a balayage
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11.2.4 Spectrométrie infrarouge (IR)
Introduction

La spectroscopie infrarouge (IR) ne fait pas la distinction entre les composés organiques et
inorganiques. Enregistre uniquement les mouvements des atomes interdépendants (vibrations,
etc.). L'analyse des produits inorganiques peut étre trés efficace en petites quantités par micro-
échantillonnage (~ 30 mg) si le produit est soigneusement broyé. L’utilisation d’un support en
bromure de césium (CsBr de I’ordre de 100mg) et d’un spectrométre allant dans I’infrarouge
lointain jusqu’a 200 cm™, un support de bromure de potassium (KBr) peut aller vers 400 cm™.
Ainsi on peut identifier la plupart des produits inorganiques, qu’ils soient amorphes, mal ou
bien cristallisés. Le domaine de signature des matériaux (oxydes, carbonates, sulfates, ou
autres) se situe entre ~1500 et 200 cm, cette partie du spectre infrarouge a transformée de
Fourier (FTIR) est nommée finger-print. Ce qui permet d’avoir des informations trés utiles.
Cette technique d’analyse compléte ainsi les informations obtenues a partir des méthodes
d’analyses dites classiques telles que la diffraction des rayons X ou la microscopie électronique
a balayage. La conjugaison de tous les résultats expérimentaux permet de voir, d’analyser et
d’affiner au mieux la structure des matériaux. Le travail qui suit donne la démarche a suivre
lors d’un travail expérimental de spectroscopie FTIR. Les résultats et les interprétations des

analyses seront traités en dernier chapitre.

11.2.4.1 Latechnique spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR)

La spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (IRTF) ou Fourier transform infrared
spectroscopy (FTIR) en anglais a été utilisée dans les modes d'absorbance dans la gamme de 200-
4000 cm™. Dans le cas des oxydes par exemple, il est impératif d’avoir toutes les bandes de
fréquences caractérisées par un nombre d’ondes entre 200 et 1000 cm™. L'appareil est équipé
d'un systeme permettant la réduction des cours d'optique dans l'air afin de minimiser les
perturbations associées a l'air ambiant (vapeur d'eau et de CO-). La spectroscopie utilisée pour
obtenir le spectre d'absorption, ou de transmission d'un échantillon solide, liquide ou gazeux.
Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons chimiques, d’effectuer
I’analyse des fonctions présentes dans le matériau. Les spectres IR ont été obtenus en utilisant
un spectrométre Perkin-Elmer (figure 11.7.c) a une résolution de 8cm™. Pour chaque
échantillon, 120 scans ont été utilisés. L’incertitude sur la position des différents pics est égale

a+2cmt
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11.2.4.2 Mode opératoire et accessoires de spectroscopie (FTIR)

v

v

10-100 mg de fibre de Diss (Luffa) est broyée.

La fibre broyée est mélangée (pendant au moins une minute) dans un mortier en Agathe

avec ~100 mg de sel KBr, (Figure 11.6.a)

Le mélange est introduit dans le moule avant pastillage en utilisant une spatule
(Figure 11.6.b, 11.6.c)

Le mélange est ensuite comprimer-pastillé dans la presse hydraulique (sous une pression
de 10 Tonnes), (Figure 11.6.d)

La pastille est ensuite extraite du moule pour étre placée dans un porte échantillon
(Figure 11.7.a)

Une fois I’échantillon placé dans I’appareil, Les spectres de transmission sont obtenus,
apres une vingtaine (20s) de secondes. Tous les spectres infrarouges sont des rapports

d'absorbance en fonction des nombres d'ondes incidentes.
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Figure I1.6. a- Mortier en agath ~ b- Moule pour pastille c- Spatule d- Presse
hydraulique(Pastilleuse) e- Porte pastille

Figure I1.7. a- Placement de la pastille dans le spectro-FTIR b- Placement de la pastille
dans le spectro-FTIR (agrandissement) c- Le spectro-FTIR PerkinElmer-Frontier

PAGE 36



Chapitre 11 : Etude expérimentale

1.3 Caractérisations mécaniques
Les propriétés mécaniques ont été caractérisées par des essais de traction, de flexion, et de

dureté sur des éprouvettes en matériaux composites Polyester/Diss et Polyester/Luffa.

11.3.1 Confection des éprouvettes

La résine Polyester a été catalysée a 01% en poids puis une fraction volumique de fibres est
versée dans la matrice. Le mélange apres mixage est verser dans des moules préparer au
préalable qui ont la forme et dimensions des éprouvettes normalisees (Figure 11.8). Les moules
ont été laissé durcir pendant une durée déepassant les 24 heures. Des éprouvettes en composites

avec différentes concentration en fibres (de 05 a 35) % en volume) ont été préparées. La figure

11.9 montre un exemple de spécimens qui ont été testé pour chaque formulation.

Figure 11.8. Confection du moule  (a) Moule pour éprouvette de traction en silicone (b)
Moule pour éprouvette de flexion en silicone
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Les fractions volumiques des fibres dans la matrice ont été calculées comme suite [30] :

- Teneur en volume des fibres

- volume des fibres 1.2
S~ " volume total '

- Teneur en volume de la matrice

__volume de de la matrice 1.3
m = volume total )
On a aussi
Vp=1- Vf 1.3
Teneur en masse des fibres
__masse des fibres
Mf " masse total 1.4
Teneur en masse de la matrice
v = volumedelamatrice 1.5
m volumetotal '
On a aussi
My, =1— M, 11.6
Finalementon a:
_ My/py
V=t 1.7
PfF Pm
—_VrPr 1.8

f- VipstVm.pr
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Figure 11.9. Eprouvette de traction : (a) résine pure (b) Biocomposite & 10% de FNT

(c) Bio-composites a 10% de FT (d) Bio-composites a 5% de FNT (e) Bio-composites a
05% de FT
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11.3.2 Essai de traction
L'essai de traction est le plus utilisé pour la caractérisation des matériaux, cet essai consiste

a soumettre une éprouvette normalisé a un effort de traction unidirectionnel jusqu'a rupture.

Ces essais permettent d'étudier plus finement I'influence des traitements et les ajouts des fibres

végétales a la matrice et de voir I'évolution des caractéristiques mécanique du matériau

composite.

Les éprouvettes de traction ont la géomeétrie et les dimensions de la norme ISO 527-2 B1,
avec une épaisseur de 04 mm (Figure 11.10). Ces éprouvettes sont de différentes fractions
volumiques. Pour chaque type de matériau composite cing éprouvettes ont été testé. Les essais
de traction ont été réalisés par une machine de traction Instron brand 5969 50K piloté par un

ordinateur a une vitesse de Imm/mn (Figure 11.11)

162

80

R6p

10
2

Figure 11.10. Caractéristiques géométrique de I'éprouvette de traction
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Figure 11.11. Machine de traction Instron 5969. (a) montage général, (b) éprouvette
entre les mors de la machine

Figure 11.12 : Eprouvette a base de résine Polyester/ Diss traité chimiquement rompue

11.3.3 Essai de flexion trois points
Les fibres végétales améliorent considérablement la résistance a la flexion, cette résistance est

influencée aussi par le dosage, la nature, la longueur, lI'orientation et traitement des fibres.

Ces essais de flexion trois points nous permettent aussi d’étudier I’influence du traitement et

la concentration en fibre de Diss et de Luffa.

Les éprouvettes de flexion en trois points sont obtenues par moulage suivant les dimensions
et la géométrie respectant les normes NF EN ISO 178, ASTM 790, avec une épaisseur de 4
mm, (Figure 11.13, 11.14). Pour chaque formulation du composite une moyenne de cing

mesures a ete effectuée pour déterminer les parametres de flexion.

PAGE 41



Chapitre 11 : Etude expérimentale

80

10

Figure 11.13. Dimensions de [’éprouvette de flexion3 points

Figure 11.14. Eprouvettes de flexion

11.3.4 Essai de dureté
La dureté d'un matériau composite est liée directement a sa composition. Les essais de dureté
sont tres importants pour la connaissance de certaines propriétés du matériau comme sa

ductilité, résistance a la pénétration,...

Les essais de dureté sont réalisés par un durométre HBRV-187.5 (Figure 11.16). Ces essais

ont été réalisés sur des éprouvettes de différents taux de fibres végétales brut et traité.

Quatre éprouvettes pour chaque type de matériau ont été testées, On effectue six mesures

pour chaque éprouvette, donc 24 mesures pour un méme matériau.

La dureteé brinell est donnée par le durometre come le produit de la différence de lecture sur

le microscope au coefficient liée a I'amplification du microscope de mesure.
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HB = (Lpygax — Lyan)1 1.9
HB: dureté Brinell
Lyax: Lecture maximale sur le microscope
Lyn: Lecture minimale sur le microscope
I = 0,004 lorsque l'objectifest de 2,5%
1 =0,002 lorsque l'objectifest de 5%

On peut aussi calculer la dureté Brinell par I'expression suivante (charge appliquée par la

surface de I'empreinte):

___
HB = o o 0,102 11.10

f : Force appliquée (N)
d : Diamétre de I'empreinte (mm)

D : Diamétre de la bille (mm)

Figure 11.15. Eprouvettes pour [’essai de Dureté
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Figure 11.17. Exemple de lecture
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Chapitre 111 : Résultats et discussion

Ce chapitre présente les résultats obtenus a partir des essais expérimentaux du chapitre
précédant. Ils contient deux sections, la premicre concerne I’observation au microscope
électronique a balayage (MEB) des fibres non traité et traité chimiquement, les analyses par
dispersion d’énergie de rayons X (Energy Dispersive X-Ray Analysis EDX) correspondantes,
et aussi les analyses par spectroscopie infra rouge a transformée de Fourier (FTIR). Laseconde
partie se concentre sur la caractérisation mécanique a la traction flexion trois points et dureté

Brinell du Bio-composites a différent formulation.

I11.1 Propriétés physiques
I11.1.1 Les constituants chimiques des fibres de Diss et de Luffa

Le Tableau I11.1 présente les résultats de la Composition chimique des fibres de Luffa et Diss,
on constate qu’ils sont riche en cellulose ce qui nous attire a leurs utilisation dans les matériaux

composite comme renfort.

Tableau I11.1. Les constituants chimiques des fibres de Diss et Luffa

Fibres  Cellulose Hémicellulose Lignine
Diss 54.13 20,32 7,12
Luffa 59.14 20.33 3.14

111.1.2 Densité des fibres de Diss et de Luffa

Plusieurs techniques permettent de déterminer la densité des fibres végétale pour notre étude
on a choisi la méthode du pycnometre. Trois mesures sont prises en compte pour chaque type
de fibre. Les résultats obtenus sont mentionnés au Tableau 111.2.

Tableau I11.2. Densités des fibres de Diss et Luffa

Fibres Densité
Diss non traité 0.89
Diss traité 0.92
Luffa non traité 0.58
Luffa traité 0.61

Page 45



Chapitre 111 : Résultats et discussions

111.1.3 Observations au microscope électronique a balayage (MEB)

La feuille de Diss est sous forme de plusieurs fibres élémentaires dont le diamétre est compris
entre 12 a 30 um. on remarque aussi que les fibres brutes sont enrobées par la matiére organique
Figure I11.2.aet 111.3.b alors qu’aprés traitement la matiére organique est diminuée et les fibres

sont vues nettement.

Les Figures 111.1, 111.2.a et 111.3.b), refletent la différence entre les fibres de Diss a 1’état
bruts et traitées chimiquement. Les surfaces des fibres brutes sont lisses a cause de la présence
des matiéres amorphes telles que 1’hémicelluloses, lignines, cires, ... par contre les fibres
traitées présentent des surfaces rugueuses et par conséquence une meilleur adhérence entre

fibres et matrice.

On remarque aussi que les épines présentent a la surface les fibres de Diss ne sont pas affecter

par le traitement a la NaOH, ce qui améliore encore I’adhérence entre matrice et fibres.

Les figures a' et b' donnent une idée sur les mensurations des diamétres des fibres.

Y. I / 5
i "5 . )‘ 4
SEM HV: 20.0 kV WD: 9.61 mm | | VEGA3 TESCA

View fleld: 554 pm SEM MAG: 502x | 100 pm
Det: SE Date(m/dly): 05/22/19 LPCMA-Biskra

Figure 111.1. Micrographies MEB de Feuille de Diss
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SEM WV 20.0 kv wo:te2mmm || |
View liela: 556 pm SEM MAG: 500 x 100 ym
Dot S8 Date(snidry): 120019

SEM MV 2000V WO: 10.16 mm SEM HV: 20.0 kV WD: 10.16 mm li11

flodd: 130 mm  SEM MAG: 200 x View fleld: 1.39 mm = SEM MAG: 200X 200 ym
Datesm @ Date(m/dly): 05/22/19 LPCMA.-Biskra

Figure 111.3. Micrographies MEB en vue longitudinale de la fibre de Diss aprés traitement par
I’NaOH.

I11.1.4 Analyses des fibres par spectroscopie EDX affecté au MEB
Tout d’abord nous devons souligner que les fibres de Diss, en tant que produit naturel, se

composent principalement des éléments chimiques suivants :

Oxygeéne, Hydrogene, azote, carbone (principalement), et d’éléments qui proviennent de

I’environnement (terre) ou ils vivent tel que le calcium, le silicium, le magnésium, etc.
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Il est a souligner que les analyses EDX, ne peuvent détecter I’hydrogene (H), et L’azote(N).
Nous rapportons dans la Figure I11.4.a, 111.4 .a’ ci-dessous des analyses dans le cas du Diss

brut et traité.

120 (a) o (a’)
100 4 60
2 504
%" 80 Ag = "lag
o : 0 g ©1.0
2 *{ca Ag Ca £ ,]ca Ag ca
x
E 40 A i
w w

o
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o
o
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e

o
-
N
w
-~
L)
(-]

Figure 111.4. Analyse EDX (@) fibres traité chimiquement  (b) fibres non traité

Tableau 111.3. Résultats d’analyse EDX pour les fibres Diss non traité

Diss non traité

El AN Series unn. C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)
. : - -

(wt.%] [wt.% at.%] [wt. %]
C & K-series 61.51 60.36 77.78 7.18
Ca 20 K-series 21.09 20.6 1.9% 0.63
0 8 K-series 14.24 13.97 13.31 2.28
Ag 47 L-series 3.07 4,98 0.71 0.19
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Tableau 111.4. Résultats d’analyse EDX pour les fibres Diss traité

Diss traité chimiquement par I’'NaOH

El AN Series wunn., C norm. C Atom. C Error (1 Sigma)

[wt.%] [wt [at [wt.%]
C ©& K-series 83.01 70.45 B85.06 9.49
Ca 20 K-series 18,33 15,56 5.63 0.57
0 8 K-series 11.34 9.62 §.72 1.94
Ag 47 L-series 5.16 4,38 0.59 0.19

Ces différences méme peut significatives, peuvent expliquer la différenciation des
colorations des produits (une dépigmentation depuis le vert naturel vers une coloration plus

jaunatre).

I11.1.5 Analyses spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR) des
fibres de Diss brut et traité chimiquement
Les mesures ont été réalisées a 1’aide d’un spectrometre Bruker, dans la gamme spectrale de

4000-400 cm™ avec une résolution de 8 cm™™.

Les analyses FTIR sont représentées sur la Figure 111.5, Comme obtenu sur les analyses

EDX, méme les analyses FTIR ne révélent pas de différences majeures.
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(V) Diss non traité
0,20 - Diss traité (1)

£

s 0,15 4 (i)
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3 0,05

q ?

11 L —
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Nombre d'onde, cm-1
Zone 2 Zone 1
Présence des groupes fonctionnels Fingerprint
V) (1v) (1 (1 ()
Signal Signal Signal Signal Signal
H20 CH: Produits azotés | Produits Oxydes
Organiques
CHs CO2 M-O
Figure 111.5. Spectres IRTF du Diss non traité et traité chimiquement

La Figure 111.5 montre les spectres du Diss non traité et traité, chacun des spectres comprend

les signatures des diverses molécules constituants le produit analysé.

Tel que mentionné sur cette figure, nous pouvons diviser chagque spectre en deux zones

essentielles

v Zone | : appelé fingerprint,
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Cette partie du spectre est liée a la présence des oxydes (entre 400-800 cm-1) et liéea la

présence des produits organiques (900-1600 cm™),
v Zone Il : Liée a la présence des groupements fonctionnels.

Cette partie est liée a la présence des groupements azotés (2000-2200 cm™t), CO, (2400
cmt), CH2-CHs (2800-2900 cm'Y), et H,0O (3200-3650 cm'™).

La différentiation entre les spectres n’est pas aisée. Les spectres FTIR ne semblent pas étre

sensibles aux changements liés au traitement par I’NaOH.

I11.2 Propriétés mécaniques
I11.2.1 Essai de traction

Les résultats des essais de traction sur des éprouvettes a différentes formulations sont illustrés
par des courbes contrainte-déformation. Toutes les courbes ont la méme forme, elle se déforme
d’une maniére élastique jusqu'a rupture c'est-a-dire absence des déformations plastiques
(Figure 111.6).

111.2.1.1. Composite a base de fibres de Diss

Les courbes contrainte-déformation a la traction des Figures 111.10, 111.9 représentent des
résultats obtenus de I'essai de traction sur I' éprouvette de référence (résine Polyester) et des
éprouvettes avec un taux volumique de 05% a 30% de fibres de Diss non traité et traité

chimiquement. Ces résultats révélent que le comportement des composite est fragile.
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14

12
© 10
o
=
2 — Eprouvette renforcé a
© 6 10% de fibre de Diss
& 4 traité

2

0

0 0,002 0,004 0,006 0,008
Déformation mm/mm

Figure 111.6. Courbe type contrainte déformation FDT

/] ——Eprouvette en resine
| Polyester

——Eprouvette renforcé a
5% de fibre de Diss

0,002 0,004 0,006 traité

déformation mm/mm

Contrainte (Mpa)
O R N W Hd U1 OO N

(@)

Figure 111.7. Courbe contrainte déformation Résine Polyester pure et composite de méme fraction
volumique 05% de FDNT et FDT

18
< 16 —— Eprouvette renforcée
Q. N . .
s 14 a20% de fibres de Diss
- 12 traité
v 10
% 8 ——Eprouvette renforcée a
‘® 6 20% de fibres de Diss non
- oy 7
c 4 traité
o
O 2 L .

0 —— Eprouvette en résine

0 0,002 0,004 0,006 0,008 0,01 Polyester

Déformation mm/mm

Figure 111.8. Courbe contrainte déformation : Résine Polyester pure et composite de méme fraction
volumique 20% de FDNT et FDT
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14

12

10

Contrainte a rupture (Mpa)
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0,006

0% Résine pure

Composite a 5% de FDNT
Composite a 30% de FDNT

Composite a 10% de FDNT

Composite a 25% de FDNT
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Composite a 15% de FDNT

0,007

Figure 111.9. Courbe contrainte déformation : Résine Polyester pure et composites a différents
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0,002

0,004
Déformation mm/mm
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0,006

0,008

Composite a 25% de FDT

Composite a 20% de FDT
Composite a 15% de FDT
Composite a 10% de FDT

Composite a 5% de FDT

Polyester pur

Composite a 30% de FDT

0,01

Figure 111.10. Courbe contrainte déformation : Résine Polyester pure et composites a différents

formulation en FDT

Les Figure 111.6 — 111.10 présentent les évolutions des courbes contraintes déformations des

différents formulations, on constate que toutes les courbes ont la méme allure, elles présentent
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une seule partie linéaire et absence des déformations plastiques expliquant 1’absence de la zone

plastique ce qui signifie que les matériaux a base de fibres de Diss est rigide.

Tableau I11.5. Valeurs moyennes des résultats des essais de traction sur des composites renforcées
des fibres de Diss non traité

Taux de fibresde  Module de Young  Contrainte a

Diss en % (Mpa) rupture (Mpa)
00% 1971,4575 5,6357
05% 2001,9714 6,9693
10% 2010,4731 8,4162
15% 2108,6753 10,0439
20% 1932,5748 14,6572
25% 1865.9386 14.9987
30% 1800.1265 5.6583
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Figure 111.11. Courbe de la variation du module d'Young en fonction du taux de FDNT
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Figure 111.12. Courbe de la variation de la contrainte en fonction du taux de FDNT

Tableau 111.6. Valeurs moyennes des résultats des essais de traction sur des composites renforcées
des fibres de Diss traité

Taux de fibres de Module de Young Contrainte a rupture

Diss en % (Mpa) (Mpa)
% 1971,4575 5,6357
05% 2084,6672 7,2256
10% 2275,1158 10,0025
15% 2307,4627 12,6573
20% 2122,4578 17,5084
25% 2065.8793 17.5832
30% 1876.4531 8.8976
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Figure 111.13. Courbe de la variation du module d’Young en fonction du taux de FDT
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Figure 111.14. Courbe de la variation de la contrainte en fonction du taux de FDT
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Les Figures 111.11 — 111.14 Tllustre I’effet des teneurs en fibres et de la modification des
surfaces de ces fibres sur les contraintes a ruptures et les module d’élasticité en traction. Ces
derniers augmentent avec I’augmentation de la fraction volumique en fibres de Diss. On observe
que le module d’¢lasticité atteint 1’optimum de 2108,6753 Mpa et de 2307,4627 Mpa
successivement pour une teneur de 15% en volume de fibres non traité et traités. Alors que les
contraintes a rupture atteint un optimum de 14.9987 Mpa et de 17.5832Mpa successivement
pour des teneurs de 25% de fibres de Diss non traité et 25% de Diss traité. Au-dela de ses

optimums on observe une diminution rapide des contraintes et des modules d’élasticités.

20 ® CFDNT
0 18 ECFDT
> 16
L
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o
> 12
(0
o 10
g
c
£
£
5
S 6

4

2

0

0% 5% 10% 15% 20% 25% 30%

Fraction volumique des fibres de Diss

Figure 111.15. Diagramme en bdtons de la comparaison de [’évolution de la contrainte a la rupture en
fonction de la fraction volumique en fibres de Diss non traité et traité chimiquement
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Figure 111.16. Diagramme en batons de la comparaison de I’évolution du Module de Young en
fonction de la fraction volumique en fibres de Diss non traité et traité chimiquement

Les Figures 111.15, 111.16 représentent une superposition des résultats des contraintes et des
modules d’¢élasticités en fonction des fractions volumiques en fibres non traités et traité et cela

pour une comparaison claire et objective.

111.2.1.2 Composite a base de fibre de Luffa

Les courbes contrainte-déformation de la traction des Figure 111.17, 111.18 représentent des
exemples de résultat obtenus de l'essai de traction sur 1’éprouvette de référence (résine
Polyester) et des éprouvettes avec une teneur en volume de 05% a 25% de fibres de Luffa non
traité et traité chimiquement. Ces résultats révélent que le comportement des composite est
fragile. On observe aussi que toutes les courbes ont la méme allure, elles présentent une seule
partie qui est linéaire et absence des déformations plastiques ce qui signifie que les matériaux
a base de fibres de Luffa est rigide
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Figure 111.17. Courbe de contrainte déformation : Résine Polyester pure et composites a différents
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Figure 111.18. Courbe de contrainte déformation : Résine Polyester pure et composites a différents

formulation en FLT
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Tableau 111.7. Valeurs moyennes des résultats des essais de traction sur des composites renforcées
des fibres de Luffa non traité

Taux de fibres Module de Young Limite 'élasticité
de Luffaen % (Mpa) (Mpa
00% 1971,4575 8,61
05% 2187,9786 10,34
10% 2225,1734 13,49
15% 2287,19876 17,43
20% 2254,9976 19,98
25% 2134,8766 13,38
2300
2250
g
= 2200 -
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S 2150 ~
o 4
>
T 2100 -
2 l
=0
8 2050 A
= ]
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]
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Figure 111.19. Courbe de la variation du Module d’Young en fonction du taux de FLNT
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Figure 111.20. Courbe de la variation de la contrainte a la rupture en fonction du taux de FLNT

Tableau I11.8. Valeurs moyennes des résultats des essais de traction sur des composites renforcées
des fibres de Luffa traité

Taux de fibres Module de Young Limite d'élasticité

de Luffa en % (Mpa) (Mpa)
00% 1971,4575 8,61
05% 2204,93542 11,45
10% 2265,7912 15,51
15% 2369,2938 20,38
20% 2389,1983 22,53
25% 2310,4834 14,78
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Figure 111.21. Courbe de la variation du Module d’Young en fonction du taux de FLNT
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Figure 111.22. Courbe de la variation de la contrainte a rupture en fonction du taux de FLT
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Les Figures 111.19 a 111.22 présentent les effets de la concentration en fibres et de la
modification des surfaces de ces fibres par traitement a la NaOH sur les contraintes a ruptures
et les module d’¢lasticité en traction. Ces derniers augmentent avec 1’augmentation de la
fraction volumique en fibres de Luffa. On observe que le module d’élasticité atteint I’optimum
de 2287,19876 Mpa pour une concentration de 15% en volume de fibres non traité par contre
apres traitement il atteint un optimum de 2389,1983MPa pour une concentration de 20%. Les
contraintes a rupture atteignent un optimum de 19,98 Mpa et de 22,53 Mpa successivement
pour des teneurs de 20% de fibres de Luffa non traité et 20% de Luffa traité. Au-dela de ses

optimums on observe une diminution rapide des contraintes et des modules d’¢élasticités.

® Module d"Young du
CFLNT

2500w Module d"Young du CFLT

2000
1000
500
0

0% 5% 10% 15% 20% 25%
FRACTION VOLUMIQUE EN FIBRE DE LUFFA

MODULE D'YOUNG (MPA)
o
S
S

Figure 111.23. Diagramme en Bdtons de la comparaison de [’évolution du module d’Young en
fonction de la fraction volumique en fibres de Luffa non traité et traité chimiquement
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Figure 111.24. Diagramme en Bdtons de la comparaison de [’évolution du module d’Young en
fonction de la fraction volumique en fibres de Luffa non traité et traité chimiquement

Les Figures 111.23, 111.24 présentent une superposition des résultats des contraintes et des
modules d’¢élasticités en fonction des fractions volumiques en fibres de Luffa non traités et traité
a la NaOH, cela pour une meilleur comparaison et observation de I’effet du traitement sur les

fibres.

111.2.2 Flexion 3 points

Nous avons caractérisé les composites a différents formulations en fibres de Diss et Luffa au
comportement en traction. Egalement il faut voir leur performance en flexion, qui d’aprés
certaines études cité dans la partie Synthése des travaux  du chapitre précédant, une
amélioration de ces performances en flexion apres traitement des fibres végétales et a des

teneurs en fibres bien déterminés.

111.2.2.1 composites a base de fibres de Diss
Les Tableau I11.9 et 111.10 montrent les valeurs des modules d’élasticités et des résistances
des composites issues des différentes formulations en fibres de Diss non traités et traités

chimiquement par I’NaOH apres 1’essai de flexion trois points.
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Tableau 111.9. Valeurs moyennes des résultats des essais de flexion sur des Biocomposites renforcées
des fibres de Diss non traité

Fraction volumique 0% 5% 10% 15% 20% 25%
en fibre

Module d’Young
2561.704  2570,487 2887,524 3244,642 3587,131 2631,492

(Mpa)
Contrainte a rupture
16,716 21,936 25,810 27,695 29,772 19,2707
(Mpa
35
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Figure 111.25. Courbes contrainte déformation de l’essai de flexion 3 points des CFDNT
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Figure 111.26. Courbes contrainte déformation de l’essai de flexion 3 points des CFDT
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Les Figures 111.25 et 111.26 montrent 1’évolution des courbes contraintes déformations en
flexion trois points issues des composites de differentes concentrations en fibres de Diss traité

et non traité. On constate que toutes les allures présentent une seule partie qui est linéaire.
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Fraction volumique en FDNT

Figure 111.27. Courbe de [’évolution du module de Young en fonction de la fraction volumique
CFDNT
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Figure 111.28. Courbe de I’Evolution de la contrainte a rupture en fonction de la fraction volumique
CFDNT
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Tableau 111.10. Valeurs moyennes des réesultats des essais de flexion sur des composites renforcéees
des fibres de Diss traité

Fraction volumique 0% 5% 10% 15% 20% 25%

en fibre

Module d’Young
(Mpa)

Contrainte a rupture
(Mpa

2561.704  3028,380 3064,432 3354,097 3977,081 3229,498

16,716 23,16792 27,64122 29,06312 31,661 21,302

4500

4000

3500

3000

2500

Module de Young (Mpa)

2000
0% 5% 10% 15% 20% 25% 30%

Fraction volumique en FDT

Figure 111.29. Courbe de [’évolution du module de Young en fonction de la fraction volumique du
CFDT
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Figure 111.30. Courbe de I’évolution de la contrainte a rupture en fonction de la fraction volumique
du CFDT
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Les Figures 111.27 a 111.30 illustrent les effets de la concentration en fibres de Diss et de la
modification de leurs surfaces par traitement a la NaOH sur les propriétés mécaniques en
flexion. Ces derniéres augmentent avec 1’augmentation de la fraction volumique en fibres de
Diss. On observe que le module d’élasticité atteint I’optimum de 3587,131 Mpa et de
3977,081Mpa successivement pour une teneur de 15% en volume de fibres non traité et traités.
Alors que les contraintes a rupture atteignent un optimum de 29,772 Mpa et de 31,661 Mpa
successivement pour des teneurs de 20% de fibres de Diss non traité et 20% de Diss traité. Au-
dela de ses optimums on observe une diminution rapide des contraintes et des modules

d’élasticités.

La Figures 111.31 illustre les différentes comparaisons existant entre les modules d’¢lasticités
des composites a différents teneurs en fibres de Diss traité et non traité. De méme pour la
Figure 111.32 qui présente la comparaison entre les résistances des composites a fibres de Diss

traité aux composites a fibres de Diss non traités.

4500 m CFDNT = CFDT
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>
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o
S 1000
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0% 5% 10% 15% 20% 25%
FRACTION VOLUMIQUE

Figure 111.31. Diagramme en Batons de la comparaison des évolutions du module d’Young en
fonction de la fraction volumique en fibres de Diss non traité et traité chimiquement (CFDT et
CFDNT)
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Figure 111.32. Diagramme en Batons de la comparaison des évolutions de la contrainte a rupture en
fonction de la fraction volumique en fibres de Diss non traité et traité chimiquement (CFDT et
CFDNT)

111.2.2.2 composites a base de fibres de Luffa
Les Tableau I11.11 et 111.12 présentent les valeurs des modules d’élasticités et des
résistances des composites issues des différentes formulations en fibres de Luffa non traités et

traités a la NaOH en flexion trois points.

Tableau I11.11. Valeurs moyennes des résultats des essais de flexion sur des composites renforcées en
fibres de Luffa non traité

Fraction volumique 0% 05% 10% 15% 20% 25%

en fibre

Module d’Young
(Mpa)

Contrainte a rupture
(Mpa

2561.704  2728,240 3306,010 3392,593 4683,551 2732,585

16,716 22,690 26,269 29,519 33,081 18,542
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Figure 111.33. Courbes contrainte déformation essais de flexion 3 points des CFLNT a différentes
fractions volumiques
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Figure 111.34. Courbes contrainte déformation essais de flexion 3 points des CFLT a différentes
fraction volumiques

Les Figures 111.34 et 111.35 montrent les évolutions des courbes contrainte déformation des
composites a base de fibres de Luffa traité et non traité. Elles ont la méme évolution que ceux
des composites a base de fibre de Diss.
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Figure 111.35. Courbe de [ ’évolution du module de Young en fonction de la fraction volumique du
CFLNT
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Figure 111.36. Courbe de [’évolution de la contrainte a rupture en fonction de la fraction volumique
du CFLNT

Tableau 111.12. Valeurs moyennes des résultats des essais de flexion sur des composites renforcées en
fibres de Luffa traité

Fraction volumique 0% 05% 10% 15% 20% 25%
en fibre

Module d’Young
(Mpa)

Contrainte a rupture
(Mpa

2561.704  3077,885 4009,392 4310,021 5378,554 2617,691

16,7162 24,176 28,762 30,315 36,105 19,983
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Figure 111.37. Courbe de [’évolution du module de Young en fonction de la fraction volumique du
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Figure 111.38. Courbe de I’évolution de la contrainte a rupture en fonction de la fraction volumique
du CFLT

Les Figures 111.35 a 111.38 montrent les effets de la concentration en fibres de Diss et de la
modification de leurs surfaces par traitement a la NaOH sur les propriétés mécaniques en
flexion. Ces derniéres augmentent avec 1’augmentation de la fraction volumique en fibres de
Diss. On observe que le module d’élasticité atteint I’optimum de 5378,554 Mpa et de 4683,551
Mpa successivement pour une teneur de 20% en volume de fibres non traité et traités de Luffa.
Alors que les contraintes a rupture atteignent un optimum de 33,081Mpa et de 36,105 Mpa
successivement pour des teneurs de 20% de fibres de Luffa non traité et 20% de Luffa traité.
Au-dela de ses optimums on observe une diminution rapide des contraintes et des modules

d’élasticités.
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Figure 111.39. Diagramme en Bdtons de la comparaison des évolutions du Module d’Young en
fonction de la fraction volumique en fibres de Luffa traité et non traité (CFLNT et CFLT)
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Figure 111.40. Diagramme en Batons de la comparaison des évolutions de la contrainte a rupture en
fonction de la fraction volumique en fibres de Luffa traité et non traité

Les Figures 111.39 et 111.40 illustrent la comparaison des évolutions des modules
d’¢élasticité et des résistances a la flexion des composites a base de fibre de Luffa traité en non

traité pour mieux comprendre 1’effet des traitements chimique et de la concentration en fibres.
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111.2.3 Facies de rupture
C’est trés important d’étudier le mode de rupture des éprouvettes a travers les facies de

rupture des éprouvettes.

La Figure .41. Représente des exemples de faciés de rupture des éprouvettes de traction. On
constate bien que les fibres non traitées s’arrache de la matrice a cause des matiéres organiques
recouvrant la cellulose par contre les fibres traitées se rompent au méme niveau que la surface
de rupture de la résine, cela est di a la meilleure adhérence que les fibres non traitées. Nous
remarquons aussi que tous les faciés de rupture (la zone de striction) présentent une rupture

fragile Figure 111.42.

Faciés avec des fibres arrachées

Faciés sans fibres arrachées Ill ‘. '

Figure 111.41. Faciés de rupture (a), (b) et (c) Facies apres rupture des éprouvettes @ FNT (d)
Faciés aprées rupture des éprouvettesa FT ~ (e) Faciés apres rupture des éprouvettes a FDNT et
FDT
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Figure 111.42. Eprouvette aprés essai de traction

111.2.4 Dureté Brinell
Le Tableau I11.13 Présente un exemple de valeurs de la dureté Brinell calculées et des valeurs

données par des tables livrés avec le duromeétre pour les composites a 20% de fraction

volumique en fibres de Diss. Le Tableau 111.14 est un exemple de calcul de la moyenne de la

dureté Brinell des 24 éprouvettes de 25% de fibres de Diss. Enfin les valeurs moyennes de la

dureté Brinell pour chaque formulation sont présentées dans le Tableau 111.15

111.2.4.1 Dureté Brinell du composite a base de fibre de Diss

Tableau 111.13. Exemple de Valeur de dureté Brinell calculé et donnée directement par des tableaux
de dureté Brinell

Bio composite a base de Diss f=300,5N t=5s lunette 5x0, 1
Echantillon 1 20%

HB
TEST |Lmin  |Lmax |L f D HB Calculé |1 d=Lx*I )

donnée
1 120 [708 |588 |300,5 |2,5 [26,5738552 |0,002 |1,176 (27,06
2 237 782 |545 |300,5 |2,5 [31,2200367 (0,002 (1,09 |31,8
3 11 653 (642 [300,5 2,5 |22,0022761 |0,002 |1,284 |22,436
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Suite Tableau 111.13

4 212 (794 [582 |300,5 |25 [27,1612218 (0,002 (1,164 |27,68
5 179 |703,5 [524,5 [300,5 2,5 |33,8459084 |0,002 (1,049 |34,4
6 59 676 |617 3005 (2,5 [23,9708846 |0,002 (1,234 |24,44

Tableau 111.14. Résultats de la dureté Brinell moyenne du composite a 25% de FDT

NO

Echantillon

N o
Test

HB

HB moyenne
de chaque

échantillon

HB Moyenne
de la
formulation
25%

01

01

34.7440482

02

30.5061711

03

32.8500867

04

29.4779053

05

30.6235352

06

21.1358499

29.8895994

02

01

33.2433533

02

20.449076

03

29.7021349

04

31.2200367

05

32.8500867

06

34.6036806

30.344728

01

34.0502125

02

19.4746492

29.4356133
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03

03

31.0994297

04

35.3137084

05

33.9138155

06

33.6433436

31.2491932

04

01

34.0502125

02

32.5915698

03

18.0418423

04

33.9138155

05

19.1638341

06

19.7923218

26.2589327

Tableau I11.15. Valeurs moyennes des duretés CFDT et CFDNT a différents fraction volumiques

Taux de fibres de

Diss en %

Dureté Brinell
composite a FDNT composite a FDT

Dureté Brinell

00%

05%

10%

15%

20%

25%

30%

35%

18,2875

21,1654

22,9071

23,1934

24,0186

25,3723

25,7865

25,4021

18,2875

22,3700

24,9071

26,2257

27,8159

29.4356

29,3498

29,2783
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Figure 111.43. Courbe de la variation de la dureté Brinell avec la fraction volumique des

FDT
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Figure 111.44. Courbe de la variation de la dureté Brinell avec la fraction volumique des FDNT
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Figure 111.45. Diagramme en Béatons de la comparaison des évolutions de la dureté en fonction des
fractions volumique des FDNT et FDT
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111.2.4.2 Dureté Brinell du composite a base de fibres de Luffa

Tableau I11.16. Valeurs moyennes des résultats des essais de dureté sur des composites renforcées des
FLT et FLNT

Taux de fibres de Dureté Brinell Dureté Brinell

Luffaen % composite a FLNT composite &8 FLT

00% 18,2875 18,2875
05% 23.09 24.04
10% 24.24 25,74
15% 27.18 28.64
25% 31.02 32.33
30% 30.96 32,58
35% 30.70 3221
40% 30.99 32.11

Les récapitulatifs des résultats de I’essai de dureté Brinell sur les composites a base de

fibres de Diss et Luffa sont présentés dans les tableaux 111.15 et 111.16

33
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Figure 111.46. Courbe de la variation de la dureté Brinell avec la fraction volumique des FLNT
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Figure 111.47. Courbe de la variation de la dureté Brinell avec la fraction volumique des FLT
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Figure 111.48. Diagramme en Batons de la comparaison des évolutions de la dureté en fonction des
fractions volumique des FLNT et FLT

111.2.4.3 Discussion des résultats de la dureté

L’analyse des résultats des différents essais de dureté effectués, nous permet de dire qu'en
moyenne les valeurs de dureté augmentent en fonction des taux volumiques des fibres de Diss
et de Luffa dans la matrice et cela est due a I’interaction fibres matrice, cette augmentation est

lie a la dureté des fibres. On constate aussi qu’il y a une importante dispersion des résultats de
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la dureté, cela s’explique par la simple raison que I'enfoncement de l'indenteur dépend de la
zone de contact, c'est-a-dire les valeurs varient en fonction de I'existence de la fibre soit tres
proche ou loin de la zone de pression de ’indenteur, car les fibres de Diss et de Luffa sont
considérer plus rigide et en conséquence s'oppose a l'indenteur de maniere importante que la
résine.

Les Figure 111.43, 111.44, 111.46 et 111.47 illustre les courbes des évolutions de la dureté
Brinell en fonction de la concentration en fibres de Diss et de Luffa. La dureté est en moyenne
de 19 HB pour la résine Polyester, elle augmente progressivement avec 1’augmentation de la
fraction volumique. En dépassant les 25% de fraction volumique en fibres la dureté devient
constante, elle est en moyenne égale a 2552HB et 29,35HB successivement pour les
composites a base de fibres de Diss non traité et traité a I’NaOH. Elle est de 30,83HB et 32,3HB

successivement pour les composites a base de Luffa non traité et Luffa traité chimiquement.

I11.2.5 Relation entre dureté Brinell et propriétés mécaniques de traction du
composite a base de CFDNT et CFDNT

Dans cette partie un récapitulatif des résultats des différents essais dans le but d’étudier la
relation qui existe entre la dureté Brinell et les caractéristiques mécaniques des différentes
formulations.

Tableau I11.17. Récapitulatif des résultats des différents essais de traction et dureté Brinell sur les
CFDNT

CFDNT

Taux de fibres Module de Contraintea Dureté

de Dissen % Young (Mpa) rupture (Mpa) Brinell

0% 1971,4575 5,6357 18,2875
5% 2001,9714 6,9693 21,1654
10% 2010,4731 8,4162 22,9071
15% 2108,6753 10,0439 23,1934
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Suite Tableau I11.17

20% 1932,5748 14,6572 24,0186
25% 1865.9386 14.9987 25,3723
30% 1800.1265 5.6583 25,7865
35% 25,4021
2150 4 —=— Module de Young -
1 —=— Dureté Brinell - 26
2100 - I
| - 25
2050 - i 24
2000 - 23
] L 22
1950 |
. - 21
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Figure 111.49. Courbe de I’évolution de la dureté Brinell et du module d'Young du CFDNT
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Figure 111.50. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et de la contrainte a rupture du CFDNT

Tableau 111.18. Récapitulatif des résultats des différents essais de traction et dureté Brinell sur les

CFDT

CFDT
Taux de fibres Module de Contraintea  Dureté
de Dissen % Young (Mpa) rupture (Mpa) Brinell
00% 1971,4575 5,6357 18,2875
05% 2084,6672 7,2256 22,3700
10% 2275,1158 10,0025 24,9071
15% 2307,4627 12,6573 26,2257
20% 2122,4578 17,5084 27,8159
25% 2065,8793 17,5832 29,3498
30% 1876.4531 8.8976 29,2783
35% L L 29,2783
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Figure 111.51. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et du module d'Young du CFDT
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Figure 111.52. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et la contrainte a rupture du CFDT
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Tableau 111.19. Récapitulatif des résultats des différents essais de traction et dureté Brinell sur les

CFLNT

CFLNT
Taux de fibres  |Module de Limite Dureté
de Luffaen % |Young (Mpa) d¢élasticité¢(Mpa Brinell
0% 1971,4575 8,61 18,2875
5% 2187,9786 10,34 23.09
10% 2225,1734 13,49 24.24
15% 2287,19876 17,43 27.18
20% 2254,9976 19,98 28.94
25% 2134,8766 13,38 31.02
30% - - 30.96
35% . . 30.70
40% 30.99
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Figure 111.53. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et du Module d’Young du CFLNT
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Figure 111.54. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et de la contrainte a rupture du CFLNT

Tableau 111.20. Récapitulatif des résultats des différents essais de traction et dureté Brinell sur les

CFLT

CFLT
Taux de fibres Modulede  Limite Dureté
de Luffaen % Young(Mpa) d'élasticité(Mpa) Brinell
00% 1971,4575 8,61 18,2875
05% 2204,93542 1145 24,04
10% 2265,7912 15,51 25.74
15% 23602038 20,38 28.64
20% 2389,1983 22,53 30.66
250 2310,4834 14,78 32.33
30% - — 32.58
350 o o 32.21
40% o o 32.11
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Figure 111.55. Courbe de [’évolution de la dureté Brinell et du module d'Young du CFLT
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Figure 111.56. Courbe de I’évolution de la dureté Brinell et de la contrainte a rupture du CFLT
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by

Les Figures 111.49 a 111.56 présentent 1’évolution de la dureté et des différentes
caractéristiques mécanique de traction issues des différentes formulations, on constate que
toutes les caractéristiques mécaniques évoluent avec la dureté jusqu’a un certain taux de charge
qui correspond a I’optimum des résistances a la traction et les module d’élasticités puis elle
démunie, par contre la dureté Brinell augmente d’avantage et devient constante apres cette

optimum.
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Conclusion geneérale et perspectives

Dans notre travail de recherche et d’investigation doctorale sur les nouveaux matériaux

Biocomposites appelé aussi matériaux verts a base d’une matrice polyester renforce par des fibres

veégétales de la plante de Diss et par des fibres végétales de la plante de Luffa pour différentes

formulations et taux allant de 0% jusqu’a 30% de fibres végétales.

On conclue ;

v

Une importante collecte de résultats suite a plusieurs essais réalises sur une large variante
comportant plus d’une centaine d’éprouvettes (les essais engagés sont essai de traction,
I’essai de flexion trois points et ’essai de dureté). Généralement nous avons abouties a
des valeurs aussi impressionnantes que concluantes que nous considérons acceptables.
Le traitement mécanique et chimique a base de NaOH sur les fibres végétales de Diss et
de Luffa a donné un additif a ces derniéres par le fait de 1’élimination des composantes
non cellulosique de ces fibres, a noter que ces fibres végétales se composent
généralement par de la cellulose, de I’hémicellulose, de la lignine et de la pectine plus
quelques traces de cire. Les traitements chimiques qu’a subit les fibres ont provoqué une
amélioration sur les propriétés mécaniques des matériaux biocomposites relatives.
Concernant les Biocomposites renforcés par les fibres végétales de Diss, 1’essai de
traction a révélé que la résistance mécanique et le module d’élasticité de Young ont vue
une augmentation considérable allant jusqu’a 09,82% pour la résistance mécanique et
17,24% pour le module d’¢lasticit¢é d’Young. Ainsi que pour les matériaux
Biocomposites renforcés par les fibres végétales de Luffa, ces deux mémes propriétés
(résistance mécanique et le module d’élasticité) ont aussi vue une augmentation allant a
12,76% pour la résistance mécanique et 5,95% pour le module d’¢élasticité d’Young.
L’ajout de la fraction volumique des fibres végétales de Diss et de Luffa dans la matrice
Polyester donne une amélioration considérable et progressive jusqu’a hauteur maximale
de 20% pour la fibre vegétale de Luffa dans la matrice polyester et de 25% pour les fibres
végétales de Diss dans cette méme matrice.

Concernant ces augmentations, 1’impact de 1’ajout des fibres végétales provoque des
améliorations sur les propriétés mécaniques meilleures que celui de I’impact d’un
traitement chimique de ces fibres.

La valeur de la contrainte a la rupture des biocomposites renforcé par des fibres de Diss

augmente de 212%, cependant I’augmentation du module d’¢lasticité est de 17%.
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La valeur de la contrainte a la rupture des biocomposites renforcé par des fibres de Luffa
augmente de 161,67%, cependant 1’augmentation du module d’élasticité est de 21,2%.
Ainsi que pour La valeur de la résistance a la flexion des biocomposites renforcé par des
fibres de Diss a augmenté de 89,4% et une augmentation du module de flexion de 55,25%
par rapport au module et la résistance a la flexion du polyester brut.

Suite a la collecte des résultats apres 1’essai de flexion trois points nous avons pu conclure
que le taux de fibres végétales a un impact meilleur sur I’évolution des propriétés
mécaniques que celui de traitement chimique de ces méme fibres végeétales. Donc
I’augmentation des taux de fibres végétales traité chimiquement est un facteur important
affectant 1’évolution des propriétés mécaniques des Biocomposites a base de fibres de
Diss ou de fibres de Luffa.

v" Le traitement chimique de la fibre de Diss et de la Luffa influe considérablement sur la
propriété mécanique de dureté. Une augmentation de la valeur de dureté de 61% pour les
Biocomposites renforcé par les fibres de Diss par rapport au polyester brut. Une
augmentation de la valeur de dureté de 76,78% pour les biocomposites renforcés par les
fibres de Luffa par rapport au Polyester brut.

v Pour les biocomposites renforcé par les fibres de luffa les valeurs collectés des
contraintes a la traction, les valeurs collectés de la flexion trois points, leurs modules
d’Young et les valeurs de la dureté Brinell sont légérement supérieurs a ceux des
biocomposites renforcés par des fibres de Diss, cela est d0 aux meilleurs performances
qu’offrent les fibres végétales de la Luffa a la matrice polyester par rapport a ceux des
fibres de Diss.

v" Cependant la finalité de cette synthese nous raméne a dire que les biocomposites a
fraction volumique 20% de fibres végétales de Luffa et 25% de fibres de Diss sont les
plus recommandé, raison de I’amélioration obtenue sur les valeurs de propriétés

mécaniques.

Perspectives
Vu la grande envergure de ce travail de recherche que nous ne pouvant pas le limiter dans le

temps ou par les essais.

Une poursuite a ce travail sera utile dans le sens de varier la matiére Polyester par d’autres
matrice thermoplastiques (Le polyéthylene Le polypropylene les Polyamides ) et
thermodurcissables (Epoxy, Vinylester, Mélamine,....) et une variation de fibres végétales telle

que (Alfa, Agave, Palmier dattier, ....), ainsi que la variation des essais mécaniques telles que
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I’essai de la fatigue, 1’essai de choc (résilience), les essais de La mécanique de la rupture (énergie

de rupture, ténacite, ....).

Les résultats collectés contribué a 1’¢laboration d’une base de données locale dans la confection
des Biocomposites selon la demande, cela permettra la création de nouveau matériaux
biocomposite, leurs certification, leurs normalisation, leurs brevet. Nous souhaitons la poursuite

de ce travail dans un proche futur.
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