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Résumés

Résumé :

Depuis I'apparition des premieres pieces en résines renforcées par des fibres
synthétiques, comme les fibres de kevlar, les fibres de carbone ou les fibres de verre,
I'utilisation des matériaux composites dans les applications industrielles tend a augmenter
depuis plusieurs années (vers 1940), et cela dans toutes les industries : automobile,
aéronautique, spatiale, marine, batiment, médicale, etc. D’autre part, les composites
renforcés de fibres naturelles ont attiré une attention de plus en plus grande en raison de
leur faible codt, leur biodégradabilité et leur disponibilité.

L’objectif principal de notre étude consiste a élaborer un nouveau bio-composite
hybride renforcé par des fibres naturelles/naturelles. Les pourcentages des fibres de ce
dernier sont obtenus par l'optimisation statistique des propriétés mécaniques des bio-
composites renforcés par des fibres individuelles.

Pour cela, on a effectué les étapes suivantes :

- en premier lieu, il s’agit de la détermination des propriétés mécaniques (traction et flexion)
et chimique (ATG, DRX et MEB) des matériaux utilisés (résines: polyester et époxyde;
fibres : sisal, lin et jute).

- en second lieu, les bio-composites (sisal/polyester, lin/polyester, jute/polyester,
sisal/époxyde, lin/époxyde et jute/époxyde) sont élaborés suivant le plan d’expérience Box-
Behnken et testés en traction et en flexion. A partir des résultats obtenus, une modélisation
et une optimisation ont été développées dans le but de maximiser les propriétés
mécaniques des bio-composites sollicités en traction et en flexion. Une confirmation de ces
résultats a été établie par I’élaboration des nouvelles combinaisons des bio-composites
hybrides.

- les meilleurs résultats en traction ont été enregistrés pour une combinaison entre les fibres
de jute et les fibres de lin (14,4 % et 5,6%), traitées par le bicarbonate pendant environ 4 h.
alors que, les meilleures performances mécaniques en flexion correspondent a un forcement

par 17,4 % de fibre de jute et 2,6 % de fibre de sisal, traitée par bicarbonate durant 5 h55.

- enfin, une classification des différents parameétres influencant le comportement mécanique
des bio-composites, tels que le type de fibre, le type de traitement chimique, le taux de

renforcement et la durée de traitement, est présentée.
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Résumés

Mots clés : bio-composites; fibres végétales; bio-composite hybride; RSM; ANOVA;

modélisation; optimisation.
Abstract:

Since the appearance of the first resin parts reinforced with synthetic fibers, such as
Kevlar fibers, carbon fibers or glass fibers, the use of composite materials in industrial
applications has increased for several years (1940) in all industries: automotive, aeronautics,
space, marine, construction, medical, etc. On the other hand, composites reinforced with
natural fibers have attracted more and more attention due to their low cost, their

biodegradability and their availability.

The main objective of this work is to develop a new hybrid bio-composite reinforced
with natural/natural fibers. The percentages of fibers are obtained by on statistical
optimization of the mechanical properties of bio-composites reinforced with the individual
fiber composites in the tensile and bending tests. In order to define the optimal material, the
following steps were taken:

- Firstly, the mechanical properties (tensile and bending) and chemical (TGA, DRX and MEB)
of the materials used (resins: polyester and epoxy; fibers: sisal, flax and jute) was carried out.
- Secondly, the bio-composites (sisal/polyester, flax/polyester, jute/polyester, sisal/epoxy,
flax/epoxy and jute/epoxy) are developed according to the Box-Behnken experimental
design and tested in tensile and bending. From these, a modeling and optimization are opted
in order to maximize the tensile and flexural mechanical properties in tensile and bending
tests. In addition, confirmation of the optimization results was achieved through the
development of the new hybrid combinations.

- The best tensile results were recorded for a combination of jute fibers and flax fibers
(14.4% and 5.6%), treated with bicarbonate for approximately 4 hours. whereas, the best
mechanical performance in bending correspond to a reinforcement of 17.4% of jute fiber
and 2.6% of sisal fiber, treated with bicarbonate for 5 h 55.

- Finally, the effects of input variables such as type of fibers, types of chemical treatment,
volume fraction and treatment duration of fiber on the mechanical properties of composite
materials were investigated.

Keywords: bio-composites; vegetable fibers; hybrid composite; RSM; ANOVA; modeling;

optimization.
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Introduction générale

INTRODUCTION GENERALE

Les politiques actuelles concernant les matieres plastiques sont basées sur trois
principes: le respect de I'environnement et des hommes, la réduction des déchets et des
matieres polluantes et le remplacement des matiéeres issues du pétrole par des matieres
renouvelables et disponibles en quantité suffisante. La substitution des polymeres de
synthése par des polymeéres préparés a partir de ressources renouvelables, ainsi que des
fibres synthétiques par des fibres naturelles est un sujet de recherche d’actualité pour de

nombreuses raisons économiques, environnementales et de marketing.

Les avantages les plus importants des polymeéres sont la facilité de mise en ceuvre, la
productivité et la réduction des colts. Pour de nombreuses applications, les propriétés des
polyméres sont modifiées en utilisant des renforts pour optimiser les propriétés
mécaniques. Les matériaux polymeres renforcés par des fibres synthétiques, comme les
fibres d’aramide, les fibres de carbone ou les fibres de verres sont tres utilisés dans divers
domaines d’application, comme ceux de I'automobile, de la construction, de I'aéronautique,
et des sports. Les fibres de verres sont les plus utilisées grace a leur faible co(t, leur facilité
de production et leurs propriétés mécaniques spécifiques importantes. Cependant, le
probleme rencontré lors de I'utilisation de ces matériaux vient de leurs impacts négatifs

pour I’homme et pour I'environnement (allergie de la peau, cancer pulmonaire, etc.).

Les composites renforcés de fibres naturelles ont donc attiré une attention de plus en
plus grande en raison de leur faible co(t, leur densité peu élevée, leur biodégradabilité et
leur disponibilité (par exemple la plante d’Alfa se trouve en grande quantité en Algérie et
dans les pays méditerranéens), leur facilité de mise en ceuvre, leur haut module spécifique,
leur aspect non abrasif et leur capacité a étre recyclé, etc. Ces avantages présentent de
I'intérét pour des applications dans divers domaines tel que la vie quotidienne (mobilier,
plancher, pots, etc.) et I'industrie automobile. De nombreux travaux de recherche [BAL 04,
BEL 15, BOO 13 et FIO 17] ont mis en valeur les avantages et les limitations intrinseques de
ces matériaux. Malgré le développement des composites a fibres naturelles, de nombreuses

difficultés doivent étre surmontées:

v" I'incompatibilité des fibres cellulosiques avec certains polyméres. Cette incompatibilité

provient de la nature hydrophile des fibres végétales et au caractere plus hydrophobe de
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la matrice. Cela constitue une difficulté majeure sachant que l'interface est le lieu
privilégié du transfert des charges entre le renfort et la matrice ;

v la seconde difficulté provient de la trés grande diversité et la variabilité des fibres
naturelles. Leurs caractéristiques physico-mécaniques sont trés délicates a maitriser. De
plus, les propriétés mécaniques des fibres d’origine végétale varient considérablement
dans la méme espece et d’'une espece a l'autre.

La structure de la présente étude expérimentale est divisée en trois parties: la
premiere partie s’intéresse a I’évaluation, la classification et la modélisation des différents
parametres physiques ou parameétres d’entrée (le type de traitement chimique, la fraction
volumique, le type de fibre de renforcement et la durée de traitement chimique) qui influent
sur les propriétés mécaniques des bio-composites (contrainte maximale et module de Young
en traction et flexion trois points), en utilisant la Méthodologie des Surfaces de Réponse
MSR. Dans la deuxiéme partie, une optimisation des performances mécaniques a été étudiée
dans le but de maximiser ces derniéres. En troisieme partie, I'élaboration et I'étude du
comportement statique des bio-composites hybrides de fibres naturelles/naturelles
obtenues par I'optimisation statistique des paramétres d’entrée des propriétés mécaniques

des bio-composites a fibres individuelles ont été étudiés.
Dans ce contexte, ce manuscrit s’articule autour de quatre chapitres:

— le premier chapitre dresse un état de I'art sur les fibres de renforcement des matériaux
composites a savoir les fibres synthétiques et naturelles et plus particulierement les
fibres végétales. Un apercu général sur les fibres végétales a été présenté, tout en
mettant I'accent sur la présentation de la structure des fibres, les propriétés mécaniques
et physiques de quelques fibres, les différentes méthodes d’extraction des fibres ainsi
gue quelques méthodes utilisées pour le traitement chimique de la surface des fibres
dans le but d’améliorer 'interface fibre/matrice. En outre, les avantages et les limitations
de ['utilisation des fibres végétales sont également améliorées, suivis par une
comparaison entre les fibres synthétiques et naturelles. Le chapitre se termine par une
citation des domaines d’application des fibres végétales ainsi que quelques études
menées sur ces derniers. Enfin, la derniére partie du chapitre a été consacrée a la
discussion des récents travaux de recherche dans le domaine de caractérisation des bio-
composites.
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— le deuxieme chapitre expose |’élaboration des bio-composites renforcées par les
différentes fibres (sisal, jute et lin). Ainsi que la présentation des différents dispositifs
utilisés comme la machine a essai, le MEB, la DSC, etc. suivi par une caractérisation
chimique et mécanique des fibres et des matrices (polyester et époxyde). Quant a la
derniere partie, elle est dédiée a la présentation des plans d’expériences et des
conditions prises dans cette étude.

— le troisieme chapitre concerne |'étude statistique des résultats expérimentaux des
parametres technologiques par le logiciel Design Expert V8 de la détermination des
modeéles mathématiques pour les différents phénoménes étudiés (les modules
d’élasticité et les contraintes maximales a la rupture) suivant un plan d’expérience
incomplet de Box-Behnken a 29 essais. |l consiste a déterminer la combinaison optimale
des parameétres d’entrée (le type de traitement chimique, la fraction volumique, le type
de fibre de renforcement et la durée de traitement chimique) sur les parameétres
technologiques et leurs degrés d’influence. Le logiciel (Matlab V16) est aussi utilisé pour
la présentation des courbes en 3D des parametres de sortie en fonction des parametres
d’entrée.

— le chapitre quatre, traite le comportement mécanique des bio-composites (la contrainte
maximale et le module de Young) en traction et flexion en fonction de type de fibre, le
type de traitement chimique et le pourcentage de fibre en utilisant la méthode uni
factorielle.

En dernier lieu, on a élaboré une conclusion générale suivie d’une liste de références

bibliographiques et des annexes.
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Chapitre | Généralités & Etat de I'art

1.1 INTRODUCTION

Au cours des dernieres décennies, les fibres naturelles végétales ont attiré une
attention particuliere comme renfort dans les matériaux composites a base de polymeres,
en raison des avantages qu’elles fournissent par rapport aux fibres de renforcement
classiques comme les fibres de verre et de carbone.

En prenant en considération les enjeux du développement durable vers la mise en
valeur et la gestion des ressources renouvelables, les matériaux bio composites tendent a
considérer un critére écologique a travers |'utilisation des matieres naturelles recyclables.

Ce chapitre ne réside pas en une simple représentation des fibres utilisées pour le
renforcement des matériaux composites a savoir les fibres synthétiques et naturelles. Mais,
plutét de mettre l'accent sur les fibres végétales. Un récapitulatif sur les différentes
méthodes d’extraction et de traitement de surface est recommandé, une représentation des
avantages et les inconvénients de ces fibres ainsi que leurs domaines d’application. Enfin, on
cloturera ce chapitre par une représentation des différents travaux de recherche étudiés le
comportement des matériaux composites renforcé par des fibres naturelles.

1.2 DEFINITION D’UN MATERIAU COMPOSITE

Un matériau composite est un matériau constitué de deux matériaux ou plus
macroscopiqguement homogénes habituels. On appelle un matériau composite une
dispersion de renfort sous forme continu ou discontinu dans une matrice qui joue le réle

d’un liant et de transmission des charges appliquées (Fig. 1.1) [KHA 02].

Matrice Renfort Matériau composite

| |

,_H A N\
+ { \
r PSS 224

r s
4

v

'5$ ’
Tissu 2D
Fibres UD

Fig. 1.1 Structure d’un matériau composite
1.3 CLASSIFICATION DES MATERIAUX COMPOSITES
Les composites peuvent étre classés suivant la nature des composants ou bien selon la

forme du composant [BER 10].
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1.3.1 Classification des composites suivant la nature des composants
Le classement des composites se fait selon la nature de la matrice. On distingue trois

types des composites : a matrice organique, métallique et minérale (Fig. 1.2).

Fibres minérales : verre, carbone, ...

— Matrice organique Fibres organiques : kevlar, polyamide, ...

Fibres métalliques : bore, aluminium, ...

Fibres minérales : verre, carbone, ...

Composites Matrice métallique Fibres métalliques : bore

Fibre métallo-minérale: fibre de bore revétu

Fibres métalliques : bore

—{ Matrice minérale Particules métalliques : cermets

[ T 1 [ T 1 [ 1T 1

Particules minérales : carbures, nitrures, ...

Fig. 1.2 Classification des composites selon la nature [BER 10]

1.3.2 Classification des composites suivant la forme des constituants

On peut classer les composites selon la forme des constituants en deux familles des
composites a fibre et des composites a particule (Fig. 1.3).
a) Composite a fibre

On appelle un composite par composite a fibre si 'armature utilisée est de forme
fibreuse, soit continue (fibre longue, tissus, mats, etc.) ou bien sous forme discontinue (fibre
courte). L'orientation, I'arrangement ainsi que les propriétés mécaniques et physiques de
ces derniers influent sur le comportement mécanique de composite [BOU 04].
b) Composite a particule

Le renfort utilisé dans le cas des composites a particules a une forme de particule
(sphere généralement). Contrairement aux fibres, les particules n’ont pas une dimension
privileges. Le but d’utilisation de ces derniers c’est 'amélioration de certaines propriétés
telles que la rigidité, la tenue a la température, la résistance a I'abrasion, la diminution de
retrait, etc. Mais aussi, les particules sont utilisées comme des charges afin de réduire le prix

de composites [BER 10].
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Matériaux composites

Phase continue (matrice) Phase renfort
Polymeére Minérale Métallique Architecture Nature
Discontinue Continue
Particule Textile
Fibre courte Unidirectionnel

Fig. 1.3 Classification des constituants d’un composite [BER 10]

1.4 CONSTITUANTS D’UN MATERIAU COMPOSITE

Un matériau composite est constitué d’une ossature appelée renfort. Cette derniére
vis asupporter les charges de structure et assurer la rigidité. Un liant appelé matrice, qui
assure la cohésion et I'orientation des renforts. De plus, pour améliorer les performances

des composites, des charges et des additifs peuvent étre ajoutés (Figs 1.3 et 1.4).

Composite

Charges
+

Additifs

Fig. 1.4 Constituants d’'un composite

1.4.1 Résines

La matrice maintient les fibres dans leur direction principale, distribue les efforts entre

les fibres, fournit une résistance a la propagation de fissures, et détermine toutes les

Page 7



Chapitre | Généralités & Etat de I'art

propriétés de cisaillement du composite. Elle limite en général la température d’utilisation
du composite. La matrice permet de lier les fibres du renfort fibreux entre elles, ainsi que de
répartir les efforts (résistance a la compression ou a la flexion). La matrice est facilement
déformable et assure la protection chimique des fibres.

Il existe plusieurs types de matrices: les résines thermodurcissables et élastomeres.
D’autre part, dans les applications ou une tenue de la structure aux trés hautes
températures est requise, des matériaux composites a matrice métallique, céramique ou
carbone sont utilisés. On utilise des matériaux en carbone lorsque les températures de
2200°C peuvent étre atteintes. La classification des types de matrices couramment

rencontrées est donnée dans la figure 1.5 [GOR 11].

Le choix de ces derniers a une relation avec les performances mécaniques, chimiques
et physiques désirées. Ainsi que la compatibilité entre les constituants d’un composite. Les
deux types de résines les plus utilisés sont les résines thermodurcissables et
thermoplastiques. Les résines thermodurcissables et thermoplastiques sont des polyméres,
qui, aprés un traitement thermique ou physico-chimique (catalyseur, durcisseur), se
transforment en des produits essentiellement infusibles et insolubles. Ces résines ont donc
la particularité de ne pouvoir étre mises en forme qu’une seule fois. Dans notre étude, on

s’intéresse plus particulierement, a un polymere de la famille des thermodurcissables.

Thermodurcissables

Polymeéres Thermoplastiques

Elastomeéres

Matrices Métalliques

Minérales

Fig. 1.5 Classification des types de matrices [REN 05]

Les polymeres sont des matériaux assez déformables. lls présentent une bonne
compatibilité avec les fibres. Ces derniers sont livrés en forme semi fini. lls se transforment
sous l'action de chaleur a des polymeres finis, par la création des liaisons entre les chaines
pré polymérisées afin d’avoir une structure tridimensionnelle. Il existe trois types de
polymeres : thermodurcissables, thermoplastiques et élastomeres.
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1.4.1.1 Résines thermodurcissable

Les résines thermodurcissables sont des polymeres insaturées transformées en un
produit essentiellement infusible et insoluble aprés traitement thermique (chaleur,
radiation) ou physico-chimique (catalyse, durcisseur). Cette réaction produite lors de la
polymérisation conduite a avoir des structures géométriques qui ne peuvent pas étre
détruites sauf avec une grande énergie thermique. Les résines thermodurcissables aussi
procedent de bonnes caractéristiques thermiques comparant aux résines thermoplastiques.
Il existe plusieurs types de résines thermodurcissables [REN 05].
a) Résine polyester

Ce sont des résines insaturées basées sur le regroupement ester (-CO-O-) répété et

combiné avec des regroupements aliphatiques (Fig. 1.6) [REN 05].

ﬁl
v

CH—C—0—C

. acide saturé glycol acide insaturé glycol -

Fig. 1.6 Composition chimique d’une résine polyester
Suivant leurs modules d’élasticité, les résines polyester sont classées en résine souple,
semi rigide et rigide. Les résines polyester utilisées dans la mise en ceuvre des matériaux
composites sont du type rigide. Ces derniers procedent des avantages et des inconvénients
présentés dans le tableau suivant (Tableau I.1) [BER 10].

Tableau I.1 Avantages et inconvénients des résines polyester

Avantages Inconvénients

bonne rigidité ; tenue médiocre en température <120°C en service ;

bonne mouillabilité ; sensibilité a la fissuration (chocs) ;

v
v
v bonne tenue chimique ; retrait important (8 a 10%) ;
v’ faible cout de production. mauvais comportement a la vapeur ;

AN NN

Inflammabilité et dégradation par UV.

b) Résines époxydes
Ce sont des résines tres réactif employées pour des composites a haute performance.
Ces résines sont les plus utilisées apres les polyesters insaturés. Mais elle ne présente que

5% du marché a cause de leurs prix élevés (trois fois plus que celui de polyester). La résine
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époxyde a une structure qui contient le groupe époxyde présenté ci-dessus (Fig. .7) [REN
05].
R—HC——CH-R;
0
Fig. 1.7 Groupe époxyde [REN 05]
Parmi les avantages et les inconvénients de la résine époxydes, on peut citer

guelqu’une présenté dans le tableau ci-dessus (Tableau 1.2) [BER 10].

Tableau 1.2 Avantages et inconvénients de la résine époxyde

Avantages Inconvénients
v’ trés bonne propriétés mécaniques ; v temps de polymérisation long ;
v' bonne tenue a la température (jusqu’a | v co(t élevé ;
150-190°C) en service ; v’ la nécessité de prendre les précautions
v excellente résistance chimique ; lors de la mise en ceuvre (tres réactif) ;
v’ faible retrait au moulage (de 0,53 1%); | v  sensibilité a la fissuration.
v' trés bonne mouillabilité ;
v excellente adhérence.

c) Résines vinyle ester

Ce sont des résines intermédiaires entre le polyester et I'’époxyde. Ces derniéres ont de
bonnes caractéristiques mécaniques ainsi que de trés bonnes performances chimiques. De
plus, ces résines sont plus résistantes au vieillissement environnemental que les polyesters

[REN 05].

1.4.1.2 Résines thermoplastiques

Les thermoplastiques sont des chaines polyméres reliées entre elles par de faibles
liaisons. lls sont recyclables et possédent au moins un solvant. Les thermoplastiques
représentent le plus grand tonnage en termes de production, a cause de leur facilité de mise
en ceuvre et des faibles codts. lls peuvent étre, alternativement ramollie par chauffage et
durci par refroidissement dans un intervalle de température spécifique du polymeére étudié.
Parmi les thermoplastiques utilisées, on cite : le polychlorure de vinyle (PVC), le polyéthyléne

(PE), le polypropyléne (PP), le polyamide (PA), les polycarbonates (PC), etc. [DUT 04].

1.4.2 Charges et additifs
Ce sont des produits différents qui peuvent étre incorporés a la résine, pour

améliorer certaines caractéristiques particuliéres ou bien réduire les co(its [BER 10].
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a) Charges

On désigne sous le nom général de charge, toute substance inerte, minérale ou
végétale, qui est ajoutée a un polymeére de base, permet de modifier de maniére sensible les
propriétés mécaniques, électrique ou thermique. De plus elle permet d’améliorer I'aspect de
surface ou bien, simplement, de réduire le prix de revient du matériau transformé. On
appelle les charges incorporées par renforcent, celles utilisées pour I'amélioration des
caractéristiques mécaniques de la résine, ou non renforcent pour diminuer le co(t des
résines en conservant leur performance [MIC 03].
b) Additifs

Ils sont nécessaires pour assurer une adhérence suffisante entre le renfort fibreux et la
matrice et de modifier I'aspect ou les caractéristiques de la matiere a laquelle ils sont
ajoutés. Les additifs se trouvent en faible quantité (quelques % et moins) et interviennent

comme :

— lubrifiants et agents de démoulage ;
— pigments et colorants ;

— agents anti-retraits ;

— agents anti-ultraviolets ;

— accélérateur ;

— catalyseur [BER 10].

1.4.3 Renforts

L'utilisation des renforts dans les matériaux composites assure la rigidité, la résistance
a la rupture, la dureté. Elle améliore aussi les caractéristiques physiques et électriques telles
qgue le comportement thermique, la résistance a 'abrasion etc. Le renfort doit étre tres
faible en terme de masse volumique, le plus rigide possible, avoir une bonne compatibilité
avec la matrice utilisée, ainsi que pas cher (faible colt). Les renforts peuvent étre classés

suivant leurs formes ou bien suivant leurs natures [BER 10].

1.4.3.1 Classification des renforts suivant leurs formes

Les renforts sont classés suivant leurs formes en trois types : linéiques, surfaciques et
tridimensionnelles (Fig. 1.8). Les renforts linéiques ce sont des filaments fabriqués en des
diametres de quelques micrometres regroupés en fils ou bien méches. Contrairement aux
renforts surfaciques qui sont des ensembles de fibres disposées dans le plan, maintenu entre
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eux avec un liant soluble ou non dans la matrice, soit d’'une maniére aléatoire (fibre continue
ou discontinue) formant des mats, ou bien d’une facon organisée (fibre en chaine et trame)
formant des tissus. Les renforts tridimensionnels sont des tissages réalisés d’'une maniere 3D
ou 4D, en utilisant un seul type de fibre ou bien plusieurs. La structure la plus simple est celle

de 3D suivant les trois directions orthogonales [BER 10].

7 c)

Fig. 1.8 Différentes formes des renforts : (a) linéique, (b) mats, (c) tissu, (d) tridimensionnels

1.4.3.2 Classification des renforts suivant leurs natures

Les différents classements des renforts sont indiqués dans la figure 1.9 [SOL 11].

| Graines |—| Coton, kapok
— Tiges — Lin, jute
— Végétaux Feuilles |—| Sisal, abaca
— Fruits — Noix de coco
| Naturelles — — Troncs |—{ Palmier
|— Laine — Mouton
— Animaux Poils —| Alpage
Renforts |— I_ —
Sécrétions |— Soie
— Minéraux Amiante
— Synthétiques |—| Carbone, verre E, verre R, kevlar, aramide

Fig. 1.9 Classification des renforts suivant leurs natures

Page 12



Chapitre | Généralités & Etat de I'art

a) Fibres synthétiques
La famille des fibres synthétiques regroupe plusieurs types de fibres comme le nylon,
le polypropyléne, l'acyle, le polyester, etc. Elles sont apparues a la fin du XIXé™¢ siécle sous le

nom de rayonne. Elles sont dérivées de la cellulose naturelle.

Aujourd’hui, la plupart des fibres synthétiques proviennent de produits dérivés du
pétrole et de polymeres dont la structure ressemble a celle des matieres plastiques. La
premiere fibre plastique commercialisée avec succes est le nylon, date de 1938. Depuis, de
nombreux synthétiques dont les fibres acrylique, I'aramide, I'oléfine, et le polystyréne sont
apparus. Ces fibres ont également été étudiées a des fins industrielles trés précises, telles

gue la fabrication des matériaux d’isolation, tissus pare-balles, les fuselages et ailes d'avion.

Cependant, le gros avantage des fibres synthétiques est que la qualité ne diminue pas
malgré un recyclage en boucle. Les fibres recyclées prennent une place de plus en plus
grande dans l'univers du textile. Ces fibres couvrent une grande partie d’utilisation dans le
monde a cause de leur co(it de production bas et la facilité de fabrication. Elles sont souvent
connues pour leurs propriétés infroissables. Les principales fibres synthétiques sont les
polyesters, les polyamides, les polyuréthanes, les élasthannes et les acryliques. On note
aussi, que les fibres artificielles telles que celles de verre et de carbone sont les plus utilisées

dans le domaine industriel en général et dans le domaine du génie civil en particulier.

Les propriétés mécaniques de quelques fibres synthétiques sont regroupées dans le
tableau |.3 [MOH 05].

Tableau 1.3 Principales caractéristiques mécaniques des fibres synthétiques

. Densité Limite de Allongement | Moule d’Young | Diameétre
Fibres 3 .
(g.cm™) traction (MPa) (%) (GPa) (1m)
Carbone 1,78 2800 0,5 200 8
Verre E 2,54 3400 4,8 73 3-30
Verre R 2,48 4400 5,4 86 3-30
Kevlar - 2900 2,3 130 1,45
Aramide 1,45 3100 2 70 12

b) Fibres naturelles

Les fibres naturelles se sont des fibres extraites a partir des plantes (dites fibres
végétales), ou a partir d’'une source animale (poile, laine, sécrétion), ou bien d’une source
minérale (amiante). Les chercheurs se sont intéressés a I'exploitation de la fibre naturelle en

Page 13



Chapitre | Généralités & Etat de I'art

tant que renfort pour les matériaux composites a case de leurs biodégradabilités, leurs
faibles colts et leurs hautes performances qui peuvent accomplir des intéréts économiques
pour les industriels [SMI 05]. Dans notre étude, on s’intéresse aux fibres végétales.
1.5 FIBRES VEGETALES

Les fibres végétales se sont des fibres extraites a partir des plantes. Ces dernieres
peuvent étre classées suivant deux divisions primaire et secondaire. Les plantes primaires
produisent que des fibres par exemple : le jute, chanvre, sisal, coton, etc. par contre les
fibres d’ananas, I’agave, le palmier dattier, coco, etc. sont extraite a partir des plantes dites
secondaires. Les fibres d’origine végétale sont constituées majoritairement de la cellulose et
possedent des propriétés mécaniques supérieures a celles d’origine animale qui se
composent de protéines [PIC 08].
1.5.1 Structure d’une fibre végétale (composition chimique)

La fibre végétale est un composite en elle-méme. Les composantes principales de cette
fibre sont la cellulose, hémicellulose, lignine, pectines, et la cire [MOH 05] et [AMR 15]. La
présentation d’une fibre a des échelles différentes : méso et microscopique est montrée

dans la figure 1.10.

Microfibrilles Régions
amorphes
Fibrille /y

Parois secondaires Hémicellulose Fibrille

élémentaire

Lignine

Paroi primaire

H H -
: OH—0 ~HO_ OH 0 ¢
9Q/O gf}% ANAQ 0\7\14 '
o V% 0 )
H

/ H y
. i _
0 o —HO OH—0-~ _ _~HO_ OH 0@0
N0 g
~Ho' OH—0 ~Ho” BH—O Cellulose

Fig. 1.10 Fibre végétale a différentes échelles (méso et microscopique)
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a) Cellulose

La cellulose est un homopolymere naturel, elle représente le constituant principal de la
paroi cellulaire de nombreux végétaux, notamment les plantes et les arbres. La teneur en
cellulose constitue 15 % a 99 %. Elle se compose principalement des unités de répétition de
D-anhydroglucose (CéH110s) et ce dernier est regroupé par 1,4-B-D- glycosidiques. Le degré
de polymérisation est aux alentours de 10000 (Fig. 1.11). Chaque unité de répétition contient
trois groupes d'hydroxyle. Ces groupes d'hydroxyle et leur capacité a la liaison hydrogéne
jouent un réle important en dirigeant I'emballage cristallin et régissant également les

propriétés physiques de la cellulose [MOH 05].

HO OH
oH HO

o
OH o OH

OH

HO
CH,

O—
- OH OH

OH
Fig. 1.11 Molécule de la cellulose
b) Hémicellulose
L'hémicellulose est un polymere relié avec différents types de sucres, et constitué d’un
groupe de polysaccharides composé de 5-6 boucles de combinaison de carbone de sucre
(Fig. 1.12). Cette derniere differe de la cellulose dans plusieurs aspects. Par exemple, elles
contiennent plusieurs éléments de sucre différents, tandis que la cellulose contient une

unité de 1,4-B-D- glucopyranose seulement [MOH 05].

— HO _
HO o o] _
HO o o H
© OH
o OH
n—-t—° OH HOo o
HO HO
o
HO OH
| OH —In

Fig. 1.12 Molécule de 'lhémicellulose
c) Lignine
La lignine est un hydrocarbure complexe du polymere avec les constituants

aliphatiques et aromatiques. lls sont totalement insolubles dans la plupart des solvants et ne
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peuvent pas étre décomposés aux éléments monomériques. La lignine est totalement
amorphe et hydrophobe de nature. C'est un mélange qui donne la rigidité aux plantes. C'est
un copolymere complexe qui se caractérise par une liaison tridimensionnelle des

constituants aliphatiques et aromatiques (Fig. 1.13) [OLE 99].
HO

HO
R

Fig. 1.13 Formule chimique de lignine
d) Pectines et les cires

Les pectines ou bien les hétéros-polysaccarides, ont pour but de donner la souplesse
aux plantes. Les cires sont la derniére partie des fibres et elles se composent de différents
types d'alcools. La fibre végétale peut étre considérée comme un bio-composite de fibrille
de cellulose liée par une lignine et une matrice d'hémicellulose [OLE 99].

Généralement, les propriétés mécaniques a savoir la résistance a la traction et le
module d’Young augmentent avec l'augmentation du pourcentage de la cellulose dans les
fibres. La dureté des fibres dépend de I'angle micro-fibrillaire des fibres végétales et devient
plus ductile si les micro-fibrillaires a une orientation spiralée tout au long de I'axe de la fibre.
Ces dernieres seront rigides, inflexibles et auront une haute résistance, si les microfibres

sont parallélement installées a I'axe de la fibre (Fig. 1.14) [OLE 99].

o H3C‘3 H3(\: () OH
| —
\ o) o o © O o—l 4
o (@)
o o
OH
OH oH OH

H OH HO

Fig. 1.14 Formule chimique de pectine
e) Extractibles

Ce sont des molécules de faible masse molaire qui remplisse la lumiére des cellules.
Ils représentent 2 a 5 % de la masse seche. La plupart de ces extractibles sont solubles dans

I’eau ou des solvants organiques, d’ol leur dénomination. La composition en extractibles
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varie en fonction de I'essence considérée et influe sur la couleur et I'odeur. Il s’agit de

tanins, de pectines, de sucre et d’autres composés.

1.5.2 Classification des fibres végétales
Les fibres végétales sont classées par de nombreux systémes. L'une des facons
fondamentales de classer ces fibres est a partir de quelle partie de plante sont extraites [PIC
08]. Il existe cinq types de base (Fig. I.3):
— Graine : coton et kapok ;
— Tige : exemple jute, lin, chanvre et kenaf ;
— Feuille : tel que banane, sisal, I'agave et I'ananas ;
— Fruit : noix de coco ;
— Troncs : comme le palmier.
a) Lin
La fibre de lin est une fibre appartient a la famille des linacées (la variété cultivée est la

Linum usitatissimum ; ce qui signifie lin extrémement utile) (Fig. 1.15a). Cette fibre est I'une

de plus anciennes fibres utilisés dans le monde (plus de 5000 ans).

La formation des fibres se fait tout au long de la croissance de la plante en périphérie
des tissus conducteurs. Une tige comporte trente a quarante faisceaux de fibres disposés
longitudinalement. La section d’un faisceau contient entre dix a quarante fibres liées entre
elles principalement par la pectine (Fig. 1.15b) [PIC 08].

La microstructure d’une fibre de lin représentée dans la figure 1.16b est trés complexe.
Cette derniére est composée de plusieurs couches centrée par une cellule dite cellule

concentrique qui différe d’une fibre a I'autre en terme de diamétre.

\ / Epiderme ou cuticule

Paremchyme corticale
ou écorce

~Faisceau de fibres

Xyléme ou bois

(b)

Fig. 1.15 (a) plante de lin ; (b) section transversale des faisceaux de lin
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La fibre de lin est composée de cellulose, hémicellulose, lignine et quelque trace de

pectine et cire, avec des quantités variante selon la région implantation, I’age de plante et la

méthode d’extraction etc. la cellulose est un constituante semi cristallin qui présente une

tres grande rigidité. Par contre le hémicellulose se sont des chaines amorphes avec une

densité moléculaire inférieure a celle de cellulose ce qui rend ce dernier soluble dans I'eau.

La lignine et la pectine jouent le réle des agents de liaison [LIB 14].

po—52

Paroi
secondaire

Microfibrilles de
cellulose (70 %)
Polyméres non
cellulosiques

S1

Paroi
\/ P primaire

Fig. 1.16 (a) fibre de lin; (b) schéma représentatif de la structure de la fibre de lin

Le tableau 1.4 représente la composition chimique suivante différente références. On

remarque que le constituant dominant c’est la cellulose avec un pourcentage d’environ 70%

[KUR 99].
Tableau 1.4 Composition chimique de la fibre de lin
Cellulose (%) | Hémicellulose (%) Pectine (%) Lignine (%) Cire (%)
64,1 16,7 1,8 2,0 1,5
67 11 - 2,0 -
73,8 13 - 2,9 -
71-75 18,6-20,6 2,3 2,2 1,7

Le tableau I.5 représente quelques propriétés mécaniques et physiques de la fibre de

lin. Le diamétre de cette derniére varie entre 10 et 21 [um] avec une densité de 1,4 a 1,53

[g/cm?3]. La contrainte maximale enregistrée pour cette fibre est de 343-2000 [MPa] avec un

module d’élasticité entre 27 a 103 [GPa].

Tableau 1.5 Caractéristiques mécaniques et physiques de la fibre de lin

Diametre Densité Contrainte maximale Module de Allongement a la
[um] [g/cm3] a la traction [MPa] Young [GPa] rupture (%)
600-12 1,5-1,4 343-2000 103-27,6 3,3-1,2
60-10 1,52 840 100 1,8
17,8+5,8 1,53 13391486 58115 3,2710,4
15%0,6 1,53 1381+419 71125 2,1+0,8
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b) Jute
Le jute est une plante tropicale (genre corchourous) appartenant a la famille Tiliacées
(Fig. 1.17a). Dans un milieu humide et chaud, la tige de jute peut atteindre 3 [mm] de

hauteur avec un diamétre de 3 [cm] au bout de 4 a 6 mois. Les principaux producteurs de la

fibre de jute sont I'Inde, le Bangladesh et la Chine [AMA 05].
—e 5

o

Fig. 1.17 (a) plante de jute ; (b) fibre de jute apres extraction
La structure cellulaire de la fibre de jute est composée de cellulose entourée d’une
structure amorphe de lignine et d’hémicellulose (Fig. 1.18b). L’architecture moléculaire de
ces fibres difféere de I'une a I'autre. Chaque cellule de fibre est composée de deux parois
primaire et secondaire comme toute fibre de nature végétale. Les parois sont constituées de
micro fibrilles croisées entre eux [ROY 12].

Eanes (viche) Angle d'orientation 7-8°

(b)

Fig. 1.18 (a) fibre de jute aprés extraction ; (b) structure cellulaire de la fibre de jute

Le tableau 1.6 représente la composition chimique de jute selon différentes références.

Tableau 1.6 Composition chimique de la fibre de jute [PUJ 14]

Cellulose (%) Hémicellulose (%) Pectine (%) Lignine (%) Cire (%)
51-84 12-24 0,4-0,8 5-14 0,17-0,7
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Les fibres naturelles sont souvent utilisées pour renforcer les thermoplastiques et les
thermodurcissables en relation de leurs rigidités relativement hautes et leurs bases densité.
Les caractéristiques mécaniques de la fibre de jute sont illustrées par le tableau .7 [PUJ 14].

Tableau 1.7 Caractéristiques mécaniques et physiques de la fibre de jute

Diamétre Densité Contrainte maximale Module de Allongement a la
(m) (g/cm?3) a la traction (MPa) Young (GPa) rupture (%)
15,9-20,7 1,3 393-773 25,6 1,5-1,8
20 1,45 200-450 20-55 2-3
¢) Sisal

Le sisal (Agave sisalana) c’est une plante qui pousse avec des feuilles en forme d'épée
d'environ 1,5+2 [m] de haut. Il est originaire de I'hémispheére occidental, en particulier du
Mexique. La durée de vie de la plante de sisal est de 1017 ans. Elle produit généralement
150 a 350 feuilles. Chaque feuille ayant 4% de fibres, 0,75% de cuticules, 8% de matieres
seches et 87,25% d’eau. Cette derniére contient en moyenne 1000 fibres (Fig. 1.19) [OUD

08].
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Fig. 1.19 (a) plante de sisal ; (b) fibre de sisal

La premiére utilisation de fibre de sisal c’est par les indiens pour fabriquer des cordes,
des tapis et des vétements. A nos jours, Elle représente la moitié de la production totale des
fibres textiles. La fibre de sisal est composée de plusieurs cellules arrangées et liées entre
elles par des chaines amorphes d’hémicellulose, de lignine et de pectine. La coupe
transversale de la fibre montre que la section de cette derniére a une forme ni circulaire ni
de dimension assez uniforme (Fig. 1.20).

La composition chimique de fibre de sisal est donnée par le tableau 1.8. On remarque
gue le pourcentage de cellulose est élevé on comparant aux autres fibres ce qui rend cette

fibre I'une de plus dure fibre naturelle [JEY 19].
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Fig. .20 Section transversale de la fibre de sisal [JEY 19]

Tableau 1.8 Composition chimique de la fibre de sisal

Cellulose Hémicellulose Pectine Lignine Cire
(%) (%) (%) (%) (%)

65,8-78 8-14 0,8-10 10-14 —
70 15 0,2 12 —

Le tableau 1.9 représente quelques caractéristiques mécaniques de la fibre de sisal.

Tableau 1.9 Caractéristiques mécaniques et physiques de la fibre de sisal

Diametre Densité Contrainte maximale Module de Allongement a la
[um] [g/cm3] a la traction [MPa] Young [GPa] rupture (%)
100-300 1,5 511-635 9,4-22,0 2-2,5

1.6 PROCESSUS D’EXTRACTION DES FIBRES VEGETALES

L'extraction des fibres végétales est un procédé classique dont I'objectif est
I’élimination des liants comme la lignine et les pectines. Les fibres obtenues sont appelées
les fibres ultimes. En vue de la diversité des fibres, le procédé d’extraction se differe d’un
type a l'autre. Ces procédés de séparation des fibres, généralement utilisés de nos jours,

sont schématisés dans le diagramme de la figure 1.21 [BAL 04].
- ® Rouissage

— Traditionnelle |—»- ® Mécanique
e Cotonisation

e Rouissage atmosphere
e Meécanique

— Mécanique >
Technique d’extraction -
des fibres ~e Rouissage atmosphere

— Chimique —»- o Meécanique
Le Chimique

‘e Décortication mécanique
| Biologique enzymes

—| Biologique —>

Fig. 1.21 Différentes techniques d’extraction des fibres végétales
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1.6.1 Rouissage biologique

Le rouissage biologique est une méthode d’extraction traditionnelle. Le principe
repose sur l'utilisation des bactéries de I'environnement pour dissoudre les extractibles.
Certaines bactéries, telles que Bacillus et Clostridium, utilisées lors du rouissage a I'eau
(noyer la plante dans I'eau, environnement fermé) et certains champignons comme Pusillus
et Fusariuslaterium, sont utilisées lors du rouissage a la rosée. Ces derniers sont révélés tres
efficaces, pour I'élimination des substances non cellulosiques des plantes et libérer la fibre
[MUK 72]. En effet, le rouissage atmosphérique (a température ambiante) fournit une

excellente qualité de fibres dont le procédé d’extraction est relativement long.

1.6.2 Rouissage chimique

Des solutions alcalines ou acides doux sont souvent utilisées pour ce type de rouissage.
L'introduction des enzymes accélére le processus de libération de la fibre. L'alcali le plus
utilisé est la soude (NaOH). Les acides doux, comme |’acide sulfurique et I'acide oxalique, en
combinaison avec un détergent sont aussi utilisés pour I'extraction des fibres. On note que la
proportion des constituants de la solution de traitement détermine la qualité des fibres
extraites. A titre d’exemple, le procédé Kraft (Kraft pulping ou sulfate process) est utilisé
pour délignifier de la matiere cellulosique comme le bois. C’'est une cuisson chimique de 2
heures dans une solution aqueuse (NaOH) et de sulfure de sodium (NayS) a la température
de 170 [°C] a 175 [°C] [CHA 04]. Les anions d’hydroxyde (OH-) et sulfuryl (SH-) dégradent la

lignine, I'hémicellulose et les pectines par dissolution.

1.6.3 Rouissage mécanique

Nombreuses techniques d’extraction mécanique sont utilisées de nos jours, parmi
lesquelles : les machines a décortiquer, le process Tilby, le vapocraquage et I'extraction a
I'ammoniaque. La méthode Tilby [COL 98], est tres efficace notamment dans I'extraction des
fibres de canne a sucre (des plantes a tige), de mais, et d’autres plantes dont la tige est
pleine de fibres cellulosiques, car elle permet de réaliser une extraction sans endommager
les fibres [COL 98]. Une autre étude a montré que ; les fibres extraites a partir de la paille de
blé et de la canne a sucre, par la méthode Tilby, donnent une meilleure qualité de fibre pour

étre utilisées dans le domaine textile et dans la fabrication des biocomposites [NTE 07].
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1.7 TRAITEMENT DE SURFACES DES FIBRES

Afin d’assurer une bonne compatibilité des fibres végétales avec la matrice, Il existe de
nombreuses techniques. Ces derniéres permettent la mise en place de liaisons chimiques au
niveau de l'interface. Ces diverses techniques peuvent étre divisées en deux catégories : les
méthodes de modification physiques et les méthodes chimiques. Le but de ces modifications
est 'amélioration de I'adhésion par la création de liaisons qui n’existaient pas auparavant.
1.7.1 Méthodes physiques

Les méthodes physiques induisent un changement des propriétés structurels et
surfaciques de la fibre cellulosique. Dans ce qui suit, on cite quelques techniques trés

répandues, pour le traitement physique des fibres végétales [MIC 03].

a) Agents dispersifs

Les cires, et les paraffines sont largement utilisées dans les composites a base de bois.
D’autres additifs, comme les élastomeres et les plastifiants sont aussi utilisés. Ces produits
agissent sur des propriétés spécifiques, qui entrainent des modifications de surface,
permettant d’améliorer d’'une maniére directe et indirecte la fabrication du composite. Ces
modifications contribuent a faciliter le procédé de fabrication (changements des paramétres
du procédé : baisse de la température, homogénéisation du mélange, diminution des

contraintes mécaniques lors du processus) [MIC 03].

b) Traitements par décharges électriques (corona, plasmas froids)

La modification des fibres cellulosiques par ce type de traitement a connu plusieurs
succes dans le cadre d’études sur les composites. Le traitement Corona, ou effet couronne,
est une technique d’activation de surface par oxydation. Cela se traduit par une
augmentation de la concentration des groupements aldéhyde lors de I'activation de la
surface des fibres. On obtient sensiblement le méme type d’action avec les plasmas a basse
température. Ce traitement modifie la surface des fibres sans affecter les propriétés
intrinseques du matériau. De plus, cette technique ne nécessite pas 'usage de solvant et les
temps de traitement sont courts. La variété de modifications possibles avec les plasmas
provient du choix du gaz impliqué dans le traitement. L'oxygéne entraine la formation de
groupes plutdt acides (accepteurs d’électrons), alors que I'azote ou 'ammoniaque entraine
la formation de groupes plutdt basiques (donneurs d’électrons). Ce type de solution par

décharge électrique nécessite toutefois une technique assez complexe [GOU 06].
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c¢) Mercerisation

Bien que cela ne soit pas vraiment une technique ‘physique’, c’est une ancienne
technique de modification chimique couramment pratiquée par I'industrie textile du coton.
Il s’agit d’un traitement alcalin en température qui tend a étre adapté aux fibres naturelles.
Certaines caractéristiques mécaniques et d’absorption sont améliorées par la mercerisation.
L’estérification de la cellulose par substitution des groupes hydroxyles a été citée par de
nombreux chercheurs [MIC 03].

1.7.2 Méthodes chimiques

La modification de la surface, par les méthodes chimiques, a pour objectif de rendre
compatibles deux matériaux, par lintroduction d’un troisieme ayant des propriétés
intermédiaires.

Cependant, les fibres de cellulose sont hydrophiles et donc incompatibles avec les
polyméres qui sont hydrophobes. Or, la qualité de l'interface fibre-matrice est importante
pour l'utilisation des fibres naturelles comme renfort fibreux pour les polymeres. Il est donc
tres souvent nécessaire, de modifier la surface des fibres, pour optimiser cette interface. Les
differents méthodes de modification sont :

a) Traitement a la soude (NaOH)

C'est I'un des traitements chimiques les plus employés aux fibres naturelles. Le
traitement par la soude change la topographie de la surface des fibres, supprime la cire, la
pectine, une partie de la lignine, et I'hémicellulose ce qui est favorable a I'utilisation
ultérieure des fibres comme renfort pour les matériaux polyméres.

Par définition, ce procédé consiste a soumettre une fibre végétale a une interaction
avec une solution aqueuse concentrée d’'une base forte, dans le but de provoquer un
gonflement important ; ce qui résulte des changements dans la structure fine, la dimension,
la morphologie et les propriétés mécaniques.

Il est a noté que le traitement alcalin a deux effets sur la fibre :

— augmente la rugosité de surface ;

— augmente la quantité de cellulose exposée sur la surface de la fibre, par conséquent,
traitement alcalin a un effet durable sur le comportement mécanique des fibres.

b) Traitement de silane

Le silane SiH4 est employé comme agent d'accouplement. Il peut réduire le nombre

des groupes hydroxyles de la cellulose dans l'interface fibre/matrice. En présence de
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I'humidité, le groupe alkyl hydrolysable méne a la formation du silanol. Ce dernier réagit
avec le groupe hydroxyle de la fibre, en formant des liens covalents stables a la paroi
cellulaire. Par conséquent, les chaines d'hydrocarbure dues a l'application de silane
retiennent le gonflement de la fibre en créant un réseau réticulé di a la liaison covalente
entre la matrice et la fibre [TON 09].
1.8 AVANTAGES ET INCONVENIENTS DES FIBRES VEGETALES

Les fibres végétales telles que le lin, le chanvre, la banane, le sisal, le jute et le palmier
ont certains avantages technico-économiques et écologiques par rapport aux fibres
synthétiques (fibres de verre, de carbone, ...). Autrement dit, ces fibres constituent une
alternative aux fibres synthétiques en raison de leur recyclabilité. Néanmoins leurs
propriétés doivent étre encore améliorées. Les avantages et les inconvénients sont
regroupés dans le tableau 1.10 [TON 06].

Tableau 1.10 Avantages et inconvénients des fibres végétales

Avantages Inconvénients

v faible co(t ; v absorption d’eau ;

v' biodégradabilité ; v’ faible stabilité dimensionnelle ;

v’ neutre pour I'émission de CO> ; v" mauvaise tenue en vieillissement ;

v' pas d'irritation cutanée lors de la v faible tenue thermique (200 & 230 °C
manipulation des fibres ; max) ;

v - L "y . :
ressource renouYeIabee ’ . v variation de qualité en fonction du lieu

v' demande peu d’énergie pour étre

] de croissance, de météo, ... ;
produite ;

v" pour des applications industrielles,
v biodégradabilité. P PP

demande la gestion d’un stock.

1.9 COMPARAISON ENTRE LES FIBRES NATURELLES ET LES FIBRES DE VERRE
Le tableau .11 présente une comparaison entre les fibres naturelles et les fibres de
verre [BEL 13].

Tableau I.11 Comparaison entre les fibres naturelles et la fibre de verre

Propriétés Fibres naturelles Fibres de verre

Densité Faible Deux fois plus de fibres naturelles
Colt Faible Faible, mais plus élevé que les FN
Renouvellement Oui Non

Recyclabilité Oui Non

Usure par abrasion Non Oui

Disposition Biodégradable Non biodégradable

Limite de traction Faible Elevée

Module d’Young Faible Elevé
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1.10 DOMAINE D’APPLICATION

La combinaison intéressante des propriétés mécaniques et physiques des fibres
végétales, ainsi que leur caractere respectueux de I'environnement ont suscité un intérét
dans un certain nombre de secteurs industriels, notamment ['industrie automobile.
L'utilisation des fibres naturelles avec des bio composites dans les différents secteurs est
donnés par la figure 1.22.

L'optimisation des propriétés des composites renforts naturels et la recherche de
nouvelles applications intéressent; non seulement le monde scientifique mais aussi le
monde industriel. Les investissements engagés dans cette vision sont supportés,
essentiellement, par plusieurs constructeurs automobiles. Ces derniers trouvent dans ces
matériaux de grands intéréts, a la fois économiques et écologiques (développement durable)
et pour une partie un aspect marketing. Comparées aux pieces composites, en fibres de
verre et aux polymeéres non renforcés, les pieces en fibres naturelles dans les automobiles
possedent de meilleures propriétés, tout en étant plus légéres. La figure 1.23 et le tableau
.12 donnent quelques exemples de pieces automobiles fabriquées a base des fibres

végétales [SAX 11].

8% Des produits

de consommation
8% appareils

électroménagers

1% Aérospatial

4% Divers
~ \

10% Composantes
électronique

Fig. 1.22 Utilisation des fibres naturelles avec des bio composites [MOH 05]

Tableau 1.12 Exemples des pieéces en composite a renfort végétal utilisées par certains
constructeurs automobiles

Constructeur auto/modeéle Pieces Fibre végétale utilisée
Brazilian trucks Garniture, coussins de sieéges Jute et coco
Panneaux intérieurs de portes Sisal et lin
Mercedes Benz Panneaux de lunettes arriére Sisal et coton
Panneaux intérieurs de portes Chanvre
Chevrolet Impala Garniture de panneaux Lin
General Motors (Opel) Panneaux intérieurs des portes Chanvre, kénaf et lin
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Fig. 1.23 Applications des composites en fibres naturelles

1.11 ETAT DE L’ART SUR LES BIO COMPOSITES

Les composites renforcés, par les fibres naturelles, ont attirés I'attention de plusieurs
chercheurs dés le 20®™Me siécle. Des vastes études, ont été consacrée, afin d’améliorer les
caractéristiques mécaniques de ces composites, en jouant sur plusieurs facteurs, tels que la
fraction volumique des renforts, les différents traitements chimiques appliqués sur les fibres,
la durée de traitement, ainsi que I'effet d’hybridation par deux ou plusieurs types de fibre
sur le comportement mécanique. Dans ce point, on présente |'essentiel de quelques travaux
de recherche évaluant I'influence des parametres d’entrée sur le comportement mécanique

d’un bio composite, effectués durant cette derniere décennie.

1.11.1 Traitement chimique

Le but des travaux effectués par Martha et autres [MAR 20] présente une étude
expérimentale sur l'effet de différents traitements chimiques (traitement par NaOH, par
plasma froid et par ozone) sur les caractéristiques physico-mécaniques des bio composites
renforcées par les fibres de bambou. L'étude de propriétés physiques inclue la densité de
I'absorption d’eau et le pourcentage de gonflement. Des essais de compression et de flexion
a trois points, ont été réalisés pour déterminer les propriétés mécaniques de bio composite,
tels que la contrainte maximale a la compression, le module d’élasticité, la contrainte a la
rupture en flexion, le module de Young en flexion, etc. Les résultats des tests montrent que,
le traitement chimique, conduit a une augmentation de la densité de taux d’absorption et de
pourcentage de gonflement, spécialement le traitement par NaOH (Fig. 1.24). Cela est
expliqué par I'élimination partielle des chaines amorphes, qui possedent un faible poids
moléculaire comme les chaines d’hémicellulose, la pectine et la lignine. lls ont aussi constaté

que, le traitement par mercerisation procede un effet tres significatif par rapport aux deux
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autres traitements (par plasma et par ozone). Cette derniere a été confirmé par les images
de MEB qui montrent que le traitement par NaOH enléve toutes les impuretés sur la surface
des fibres ont comparé aux deux autres procédés (Fig. 1.25).
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Fig. 1.24 Effet de traitement chimique sur le taux d’absorption d’eau et la densité des fibres

Mercerization treatment

500 pm

Plasma treatment

Ozone treatment

Fig. 1.25 Images de MEB des fibres de bambou (a) non traitées ; (b) traitées par NaOH ; (c)
traitées par plasma ; (d) traitées par ozone
Pour les caractéristiques mécaniques, on a remarqué une augmentation significative

de ces dernieres comparées au composite a fibre non traitée, précisément, pour le
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traitement par plasma pour les caractéristiques en flexion (une augmentation de plus de

50%) et par Oz pour les propriétés de compression (Tableaux 1.13 et 1.14).

Tableau 1.13 Caractéristiques mécaniques des bio composites renforcés en flexion

Panel MOR (MPa) MOE (MPa) Spi (MPa) Wi (Nmm/mm?3)
UT panels 43,87+9,91 37744679 24,01+3,84 0,06+0,02
MT panels 56,7615,28 57961927 27,04+4,87 0,08+0,02
PT panels 70,9418,35 91661125 46,83+0,93 0,06+0,01
OT panels 62,04+9,22 56751795 35,29+3,53 0,06+0,01
Tableau 1.14 Caractéristiques mécaniques des bio composites en compression
Panel Rc (MPa) E (MPa) S (MPa)
UT panels 21,39+4,06 22734340 16,86%3,37
MT panels 28,50+2,85 2988+329 23,72+4,74
PT panels 24,82+2,48 25544256 22,52+2,93
OT panels 32,20+1,50 3493+105 25,43+2,03

Dans le travail d’Arun Premnath [ARU 19], des composites renforcés par de mats de
fibres de sisal et jute ont été étudiés. Des tests de traction, flexion, impact et dureté ont été
réalisés sur des échantillons non traités et traités par NaOH. Les résultats obtenus montrent
gue le traitement par NaOH a augmenté les propriétés en traction, flexion, impact et dureté
par 20%, 25%, 27,27% et 5% respectivement comparés avec des composites ayant la méme
fraction volumique mais avec des fibres non traitées. Ces remarques ont été confirmées par

les images obtenues par MEB (Fig. 1.26). Ces derniéres montrent une augmentation de la

rugosité des fibres. Des résultats similaires ont été enregistrés par Fiore et autres [FIO 16].

Fig. 1.26 Images obtenues par MEB (a) des fibres non traitées et (b) des fibres traitées
Bedjaoui et autres [BED 19] ont déterminé les propriétés mécaniques en traction, des
fibres de lin, avant et apres traitement chimique par bicarbonate de sodium (NaHCOs). Ce

dernier a été appliqué pendant 80 heures avec des concentrations de O, 4 et 8 %. Les
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résultats obtenus montrent que les meilleures améliorations ont été enregistrées pour le
traitement a 8 % de concentration (Fig. 1.27). Une augmentation de la contrainte maximale a
la rupture et du module de Young a été enregistrée avec 40 % et 82 % comparativement aux

fibres non traitées. Des résultats similaires ont été confirmés par Fiore et autres [FIO 17].
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Fig. 1.27 Contrainte maximale a la traction (a) allongement ; (b) et module de Young ; (c) de

fibre de lin non traité et traité a4 et 8 %

Qadeer Dayo et autres [DAY 18] ont réalisé trois types de traitement chimique
(cyclohexane/éthanol, NaOH et silane) sur des fibres de chanvre pour réaliser des bio
composites. Les fibres sont initialement traitées par le cyclohexane/éthanol puis, soit par le
NaOH ou bien par silane. D’apres les tests de FTIR, le traitement par I’éthanol a éliminé toute
la pectine et les cires sur la surface des fibres. Aussi, le traitement par NaOH supprime une
bonne quantité de lignine et I'hémicellulose. Par contre, le traitement par le silane
augmente le nombre de liaisons — OH. Cette derniére conduit a une bonne adhérence entre
la fibre et la matrice (Fig. 1.28). Ceci mene a I'amélioration des performances thermiques et

mécaniques (traction, flexion et impact).
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Fig. 1.28 Test de FTIR des fibres de chanvre traité par éthanol (WHF), NaOH (AHF) et silane
(SHF)

Jyun-Kai Huang et autres [JYU 18] présentent les résultats d’une étude expérimentale
de fibre de bambou et des composites a matrice époxyde renforcés par les mémes fibres

(42% de fraction volumique).
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Fig. 1.29 Changement des propriétés mécaniques des composites renforcés par les fibres
bambou (a) contrainte a la traction, (b) module de Young, (c) contrainte a la flexion, (d)

module de flexion
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Cette étude avait pour objectif de caractériser la fibre de bambou, ainsi que les
composites renforcés par ces fibres. Les résultats montrent que le traitement par NaOH
diminue les caractéristiques en traction de la fibre. Contrairement au composite, ce dernier
augmente ces caractéristiques cela est d0 a 'amélioration de I'adhérence entre la fibre et Ia
matrice. De plus, la densité augmente apres le traitement de la fibre a cause de sa
cristallisation. D’autre part, le taux d’absorption d’eau, en amerrissant les éprouvettes a
I'eau chaude (100 °C) pendant 1, 2, 3 et 4 h, augmente en prolongeant le temps
d’'immersion. Ce dernier, conduit a une diminution des caractéristiques mécaniques (Fig.
1.29). Les mémes constatations ont été confirmées par B. Madhusudhan Reddy et autres
[MAD 18].

1.11.2 Variation de la fraction volumique

Prasad et autres [PRA 19] ont mené une étude sur la caractérisation mécanique d’un
composite polymere a résine polyester renforcée par des bio-fibres de jute et de banane en
variant la fraction volumique de ces derniers (5; 10; 15; 20 et 25) %. Les résultats obtenus
montrent que I'augmentation du taux de renforcement conduit a une augmentation des
caractéristiques mécaniques en traction et flexion. Les résultats optimaux en traction et
flexion ont été enregistrés pour une fraction de 25 et 20 % respectivement pour les deux
types de fibre. La comparaison des résultats, des deux types de renforcement, a montré que
les composites de jute sont plus performants.

Janaina da. S Vieira et autres [VIE 18] ont récemment étudiés la résistance au choc,
par essai de Charpy et d’lzod, des composites renforcés par un tissu hybride (70% de
Malva/30% de jute). Les mesures d’énergie absorbée pour les deux essais montrent que

I'incorporation des fibres engendre une augmentation de la rigidité du composite (Fig. 1.30).
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Fig. 1.30 Résultats des essais de Charpy et d’lzod
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Chapitre |

Une étude récente effectuée par Mechakra et autres [MEC 15] sur la fabrication des

bio composites a matrice thermoplastiques (polypropyléne), en utilisant les fibres courtes

d’alfa. Ces derniéres sont extraites par une nouvelle méthode d’extraction, afin d’obtenir

des fibres de petit diamétre. Les bio composites sont fabriqués jusqu’a une fraction

volumique de 0,3. L’évolution des caractéristiques en traction sont présentées (Fig.1.31).
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Fig. 1.31 Résultats des essais de traction des différentes fractions volumiques renforcées par

des fibres d’alfa

Gupta et autres [GUP 14] exposent les résultats relatifs a une étude expérimentale des

composites renforcés par des fibres de sisal en forme unidirectionnelle et en mat, en faisant

varier la fraction volumique (15 ; 20 ; 25 et 30) %. Les meilleurs résultats sont obtenus pour

un renforcement de 30 % (Figs 1.32 et 1.33). Aussi, le renforcement par des fibres

unidirectionnelles donne des meilleurs résultats comparativement au composite renforcé

par mat. Des résultats similaires ont été obtenus par Nasihatgozar [NAS 16].
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Fig. 1.32 (a) contrainte maximale en traction ; (b) module de Young en traction des

composites renforcés par des fibres de sisal
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Fig. 1.33 (a) contrainte maximale en flexion ; (b) module de Young en flexion des composites

renforcés par des fibres de sisal

1.11.3 Hybridation par deux ou plusieurs types de fibres

Le but des travaux effectués par Chaudhary [CHA 18] consiste a évaluer I'efficacité
d’utilisation des fibres hybrides (jute/chanvre/lin) renforgant une résine époxyde. Les
résultats obtenus, pour les différents composites testés (jute/époxyde, lin/époxyde,
chanvre/époxyde et jute/lin/chanvre/époxyde) indiquent que le composite hybride
(jute/chanvre/lin/époxyde) présente les meilleurs résultats de choc et de traction. Ceci est
did a la bonne compatibilité entre ces fibres et sa matrice. Par contre, le composite
(lin/époxyde), engendre des meilleurs résultats, en terme de dureté. Cette derniére, dépend
généralement des propriétés physiques, mécaniques et chimiques de la fibre et du niveau
d’adhérence entre la fibre et la matrice. Le composite (chanvre/époxyde) et le composite
(chanvre/jute/époxyde) présentent une amélioration de 59 % par rapport a celle de la résine

pure. Les mémes résultats ont été constatés par Chen et autres [CHE 18].

Manral et autres [MAN 20] ont étudié le comportement mécanique statique
(traction, flexion et impact) et dynamique des bio composites renforcés par les fibres de lin,
jute et par une hybridation 50-50 entre lin et jute. Les caractéristiques en flexion, traction et
impact du matériau hybride sont meilleures par rapport a celles du composite en fibre de
jute et de lin pure. On note une amélioration du module de Young de 28,21 et de 19,64 %
lorsqu’on compare le matériau hybride avec les matériaux a fibre de jute et lin pur
respectivement (Fig. 1.34). Des résultats similaires ont été enregistrés par Prasad et autres

[PRA 16].
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Par contre, les composites renforcés par fibres de lin purs présentent les meilleurs
parameétres dynamiques par rapport aux autres fibres. Cette dernieres est validée par les
résultats d’analyse ADM (Fig. 1.35).

L'étude de Boopalam et autres [BOO 13] examine l|'effet de I'ajout des fibres de
banane au composite renforcé par des fibres de jute, avec des rapports de poids
jute/banane de (100/0; 75/25; 50/50; 25/75 et 0/100) respectivement, sur les
caractéristiques mécaniques : la résistance a la traction, la résistance a la flexion et I'impact.
Les meilleures caractéristiques ont été enregistrées a I’hybridation 50/50 entre la fibre de
jute et de banane. Par contre, le meilleur taux d’absorption est celui de 75% de jute et 25%

de fibre de banane.
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1.12 CONCLUSION
A travers I'étude bibliographique faite sur les bio-fibres et les bio-composites, les
principales conclusions dégagées sont :

v" l'intérét aux composites a base de polymeéres renforcés par des fibres naturelles se
développe rapidement en raison de leurs grandes performances, les avantages
significatifs de leur mise en ceuvre, leur biodégradabilité, leur faible colt et leur faible
densité relative.

v" I'importance du choix de renfort et de la résine pour I'élaboration d’un matériau
composite qui convient avec les exigences mécaniques et thermiques ;

v" I'importance du choix de type, concentration et durée de traitement chimique effectué
sur les fibres choisies ;

v des défis existent, encore dans le développement des techniques de fabrication efficaces
a des colts plus appropriés ; ainsi que des composites ayant des propriétés mécaniques

supérieures utilisant comme renfort des fibres naturelles.

Notre contribution s’intéresse, d’une part a I'évaluation des parameétres qui influent
sur le comportement mécanique des bio-composites, tels que le type de renforcement (type
de fibre), le type et la durée de traitement chimique ainsi que la fraction volumique du
renforcement. D’autre part, il est impératif d’optimiser ces derniers, afin d’obtenir les

meilleures caractéristiques mécaniques possibles en traction, flexion et fatigue.
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Chapitre Il Techniques expérimentales & Caractérisations

11.1 INTRODUCTION

Le présent chapitre est composé de deux parties : la premiére partie s'intéresse a la
présentation des matériaux utilisés dans cette étude telle que : les résines (polyester et
époxyde), les fibres (sisal, jute et lin), ainsi que la caractérisation mécanique en traction
simple et en flexion trois points et physico-chimique de ces derniers. Suivi par la
présentation des différents matériels utilisés: la machine des essais statique, les
éprouvettes et les instruments physico-chimiques (DRX et ATG). La deuxiéme partie consiste
a présenter la démarche d’élaboration des bio-composites et la démarche des traitements
effectués, ainsi que la méthode de planification des essais «Méthodologie des Surfaces de
Réponses MSR» et les conditions retenues pour la réalisation de notre travail. Toutes les
opérations de traction et flexion faites sur les fibres unitaires et les éprouvettes ont été
effectuées au hall de technologie du département du Génie Mécanique de I'Ecole Nationale

Polytechnique de Constantine.

1.2 MATERIAUX
11.2.1 Fibres

Les fibres utilisées dans le présent travail sont des fibres de sisal (Agave Sisalana), jute
(cotchorus capsularis of Tiliaceae) et fibre de lin (linum usitatissinum), elle se trouve en
Algérie sous forme des fibres prétraitées prétes (commerciale, usine de fabrication des

cordes a Bejaia) a étre utilisé. La figure 1.1 présente les différentes fibres utilisées dans cette

étude.

Fig. 1.1 Fibres utilisées : (a) sisal, (b) jute et (c) lin
11.2.2 Mesure des diametres des fibres
Les différents diamétres des fibres (sisal, jute et lin) ont été mesurés en utilisant un

microscope optique binoculaire type OXION modele 0X3245, équipé d'une caméra assistée
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par ordinateur (Fig. 11.2). Compte tenu de la variabilité des dimensions des fibres, trois
mesures ont été prises afin de calculer le diamétre moyen des fibres, tout en supposant que

la fibre a une forme quasi-cylindrique. Les diameétres des fibres de sisal, jute et lin prises pour

cette étude sont de 240+40 [um], 880+80 [um] et 17+£10 [um] respectivement (Fig. I1.3).

Fig. 11.2 Microscope 0X3245

Fig. 1.3 Images de microscope optique de fibre : (a) sisal, (b) jute et (c) lin

11.2.3 Traitement de surface
La liaison entre fibre/matrice dépend généralement de I'arrangement des atomes et
des molécules et aussi de la composition physico-chimique de la fibre et de la matrice.

Néanmoins, les propriétés morphologiques de chaque matériau sont a prendre en compte

Page 39



Chapitre Il Techniques expérimentales & Caractérisations

dans la compréhension des phénomeénes inter-faciaux. Plusieurs facteurs peuvent influencer

I'interface et le transfert de charge entre fibre/matrice [BOU 11].

Afin d’améliorer 'adhérence entre la fibre et la matrice, la fibre doit étre traitée par

des procédés chimiques ou bien physiques.

Dans notre étude, on utilise pour traiter les fibres la méthode de traitement chimique

par deux types: la soude (NaOH) et le bicarbonate (NaHCOs) pendant des différentes

durées, les étapes de la méthode sont présentées dans ce qui suit (Fig. 11.4):

— les fibres ont été découpées a une longueur de 30+2 cm, puis rincées a I’eau fraiche pour

enlever les poussiéres sur la surface de ces derniers et séchées a température ambiante;
les fibres sont pesées avec une balance électronique avec une précision de 0,01 g et

regroupées sous forme de lots linéaires ;

— fibres non traitées immergées dans deux types de solution :

v

pour le traitement par NaOH, les fibres de sisal, jute et lin sont immergées dans une
solution a 7, 9 et 1 % en poids respectivement pendant 4, 12 et 24 heures ;

pour le traitement par bicarbonate (NaHCO3), les fibres de sisal, jute et lin sont traitées a
une solution de concentration 25 %, 25 % et 10 % en poids respectivement pendant les
mémes durées ;

ensuite, les fibres ont été lavées plusieurs fois avec de I'eau fraiche pour éliminer toute
les traces de NaOH et de bicarbonate collées a la surface de la fibre.

Puis, les fibres sont neutralisées par I'acide acétique, le PH a été maintenu a 7;

enfin les fibres sont séchées a la température ambiante pendant 24 h jusqu'a ce qu'un

poids constant soit atteint.

(b)
Fig. 1.4 Traitement chimique des fibres : (a) par NaOH et (b) par NaHCO3
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11.2.4 Matrices utilisées

Une résine désigne un produit polymeére (naturel, artificiel ou synthétique) qui est une
matiere de base pour fabriquer les matériaux composites. Elle peut étre thermoplastique ou
thermodurcissable. Dans notre étude les matrices utilisées, lors d’élaboration de différentes
éprouvettes de bio-composites sont des résines polyester et époxyde.
a) Résine Polyester

La résine polyester est un produit de synthése principalement utilisé dans la
fabrication de matériau composite. Elle constitue la matrice, et les renforts peuvent étre des
matériaux synthétiques sous forme de fibre de : carbone, verre ou kevlar. lls peuvent étre
aussi des fibres naturelles (d’origine végétale ou animal) constituant I'armature du matériau.

Une préparation est nécessaire pour utiliser la résine polyester dans la fabrication d’un
matériau composite. Les polyesters insaturés sont des résines thermodurcissables liquides
qui, avec lI'adjonction d’un catalyseur (peroxyde organique) et bien souvent de charges
minérales pour diminuer le co(t et la masse volumique, vont former les résines polyesters.
La proportion du catalyseur varie selon les durées de polymérisation souhaitées, environ 1%
a 2% en volume. Pour maintenir les résines a I'état liquide, on utilise du styréne, composé
aromatique a odeur forte caractéristique, comme solvant. Les résines polyester sont
conservées dans des containers métalliques a l'abri de la lumiére et au frais [POL 14].

La résine polyester utilisée dans cette étude est de type POLYSTER RESIN 716.09 avec

un volume de catalyseur entre 1 et 2 % (Fig. II.5).

«||
ol

Fig. 1.5 Résine polyester utilisées
b) Résine époxyde
Les poly époxydes sont des résines thermodurcissables présentant de bonnes

propriétés mécaniques, une bonne tenue en température et un faible retrait. lls sont
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fabriqués par polymérisation de monomere époxyde avec un durcisseur qui peut étre a base
d’anhydride d’acide, de phénol ou le plus souvent d’amine (Fig. 11.6).
La résine époxyde utilisée est de type E3632 non chargée qui contient deux kits A et B.
La procédure de préparation de la résine époxyde se déroule comme suit :
v' pré-mélanger les 2 produits séparément (kit A et B) ;
v" mélanger de la résine avec le durcisseur au minimum 1.3 2 min ;
v produit polymérise, méme a température ambiante, mais une température plus élevée
donne une meilleure polymérisation et propriétés mécaniques plus élevées ;
v plus la température de la résine est élevée plus 'imprégnation est facile (mieux le fluxet

le mouillage seront atteints).

Fig. 11.6 Résine époxyde utilisée
11.3 ELABORATION DES PLAQUES DE BIO-COMPOSITES
11.3.1 Calcul de densité des échantillons
Le calcul de la densité des échantillons a été réalisé en utilisant I'équation suivante
[SUR 14]:

1

Wi W 1.1

pc =pfvf +pme =

avec: pc densité du composite en g/cm?;
pf densité de renfort en g/cm?3;
Vs teneur en volume de renfort en % ;
pm  densité de la matrice en g/cm?3;
Vm  teneur en volume de la matrice en % ;
ws teneur en poids de renfort en %;
Wm  teneur en poids de la matrice en %.
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11.3.2 Calcul des teneurs en volumes des renforts
Les teneurs en volumes des renforts sont utilisées dans le chapitre Il pour évaluer
I'adhésion inter-faciale et le phénoméne d'encapsulation a l'aide des modeles semi-

empirique. Le calcul de la teneur en volume des fibres s'effectue par I'équation 11.2 [SUR 14]:

_Pc
Vf —_fo

Py 1.2

11.3.3 Fabrication des plaquettes de bio-composites

Les principales étapes de la réalisation des plaques unidirectionnelles (sisal ou jute ou
lin)/polyester et (sisal ou jute ou lin)/époxyde bio-composites sont : la réalisation d’un pli
unidirectionnel de fibres (ayant une longueur de 300 mm couturées avec trois fil de coton
(Fig. 11.7). La résine polyester est catalysée et durcie dans des proportions comprises entre
0,52 1,5 % en masse. Par contre, la résine époxy est préparée par mélange de deux produits
(kit A et kit B) successivement de (30 et 70)% en masse. Les épaisseurs des plaques sont
controlées a I'aide des cales en verre de 5 mm. Les plaques composites ont été fabriquées
par la méthode de moulage sous vide, en utilisant la technique dite du « sac ». Cette
derniére consiste a utiliser un cadre épais comme un moule pour les plaques et est étalé par
une couche de cire afin de faciliter le démoulage de la plaquette. Cette opération est suivie
par le dépot d’'une couche de résine (presque la moitié de la capacité du moule). Le dép6t du
pli de fibre est couvert par I'étalement de la résine a I'aide un pinceau sur toute la surface.
Avant de faire fonctionner la pompe a vide, on ferme le moule par un contre moule percé
pour dégager |'exces de la résine et pour faciliter I'aspiration des bulles d’air. L'ensemble est
enveloppé par un plastique transparent fin collé sur le support de moule par une bande
adhésive (Les étapes de préparation d’une plaquette bio-composite sont illustrées dans la
Figure. 11.8). La dépression est de l'ordre de 1,5 KPa, pendant une heure, (jusqu’a la
polymérisation de la plaque) provoquée par le vide crée par la pompe. Ce dernier permet
d’exercer une force de compression sur la plague, ce qui entraine une densification de la
plague et un dégazage de I'air. Une fois les plaques réticulées, elles subissent tout un cycle
de polymérisation de 24 heures, a température ambiante, avant démoulage. Afin d’avoir une

polymérisation totale, les plaques stratifiées (Fig. 11.9) sont laissées a |'air libre pendant 5 a
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10 jours avant leurs découpage en éprouvette. Les plaques bio-composites fabriquées (de

dimension 300 x 300 mm) sont découpées en éprouvettes selon les normes ASTM (Fig. I11.11).

Mise en}
QN e

Essai 24 . | Essai 1

Flax /NaOH /15%/ 12h Jute /Raw /20%/ 24h

Fig. 11.9 Exemples des plaquettes stratifiées de bio-composites fabriquées

Les échantillons sont découpés a partir des plaquettes, selon la norme AFNOR 57-101

[BEL 13], a I'aide d’une trongonneuse a disque diamant de diametre 500 mm, et une vitesse
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de rotation de 1400 tr/min (Fig. 11.10). Apres la découpe on obtient les éprouvettes avec les
dimensions suivantes: Les dimensions des échantillons de traction et de flexion sont

respectivement 250 x 25 x5 mm et 150 x 15 x 5 mm (Fig. [l.11).

Fig. 11.11 Les éprouvettes de traction et flexion 3 points obtenus selon la norme ASTM D3039

1.4 CARACTERISATION CHIMIQUE DES FIBRES
11.4.1 Visualisation des fibres

La visualisation des fibres, avant et apres, chaque traitement a été réalisé a l'aide d’'un
microscope électronique a balayage (MEB) model Quanta 250, installé au niveau du
Laboratoire de Recherche de I'Ecole Nationale Supérieure des Mines et Métallurgie

d’Annaba (Fig. 11.12).
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Fig. 11.12 Photos du Microscope a balayage électronique model Quanta 250 (a) vue générale

et (b) porte échantillons

L’observation de la surface des fibres de sisal, jute et lin, avant et aprés le traitement
par NaOH et par bicarbonate (NaHCOs), montre un changement d’état de surface (Figs 11.13,
[1.14 et 11.15). En effet, les fibres deviennent plus rugueuses, a cause du nettoyage de la
surface par élimination des impuretés, des poussiéres, des cires, etc. Cet aspect est
favorable car il assure une bonne adhérence entre ces fibres et les matrices. Ces constations

ont été mentionnées par les auteurs [ASH 09] et [SAR 18].

Fig. 11.13 Micrographies obtenues par MEB de la section longitudinale de la fibre de lin : (a)

non traité, (b) traité par NaHCOs et (c) traité par NaOH
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Fig. 11.14 Micrographies obtenues par MEB de la section longitudinale de la fibre de sisal : (a)
non traité, (b) traité par NaHCOs et (c) traité par NaOH

Fig. 11.15 Micrographies obtenues par MEB de la section longitudinale de la fibre de jute : (a)

non traité, (b) traité par NaHCOs et (c) traité par NaOH

11.4.2 Analyse thermique gravimétrique (ATG) des fibres

L'ATG est une technique mesurant la variation de masse, a l'aide d’une thermo
balance, d'un échantillon lorsqu'il est soumis A une programmation de température, sous
atmosphere contrélée (gaz d’Azote, Argon ou Hélium). Cette variation de masse peut étre
une perte de masse (émission de vapeurs) ou un grain de masse (fixation de gaz).
L'échantillon présente généralement une masse comprise entre 10 mg et 1g suivant

I'appareil utilisé et le matériau analysé.

Les analyses ATG ont été réalisées au niveau de laboratoire de génie matériaux a
I’école polytechnique de Constantine en utilisant une machine METTLER TOLEDO, avec une

large plage de température de 25 a 1600 °C (une précision de 0,25 °C) (Fig. 11.16).
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Fig. 11.16 Machine ATG model METTLER TOLEDO

Les spectres obtenus (Fig. 11.17) représentent I'évolution de la perte de masse des
fibres de jute, sisal et lin respectivement en fonction de la température. On remarque que
I'allure des courbes contient la présence de trois pics principaux. Le premier pic de perte de
masse se présente a une température entre 60 et 100°C. Ce dernier correspond a la
vaporisation d’humidité au niveau de la fibre. Le second pic (entre 250 et 350°C) décrit la
dégradation des composants cellulosiques, tels que la cellulose et I'hémicellulose, avec une
perte d’environ de 48 % pour les fibres de jute et de 46 % pour les fibres de sisal. Le
troisieme pic (vers 350-400°C) se présente en relation de la décomposition des composants
amorphes (lignine et pectine). Les mémes résultats ont été prouvés par S. Biwas et al [BIS

15].

On remarque aussi aucune différence majeure n’apparait entre les fibres traitées (par
NaOH et par NaHCOs) et non traitées pendant la perte de masse (la méme allure). Ce
phénoméne met en évidence la stabilité de la composition chimique des fibres aprés les

cycles de traitement chimique [GOU 14].
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Fig. 11.17 Spectres ATG des trois types de fibres étudiées non traitées, traitées par NaOH et

traitées par bicarbonate : (a) jute, (b) sisal et (c) lin
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Le tableau 1.1 présente les différentes températures des pics de perte de masse et leurs
valeurs (Am %) de chaque type des fibres traitées et non traitées.

Tableau Il.1 Syntheése des résultats d’ATG

1°" pic 28me pic 3éme pic
Fibre | Traitement Am Temp Am Temp Am Temp
(%) (°c) (%) (°C) (%) (°C)
Jute Brute 6,88 63,22 48,60 273,08 39,71 332,10
NaOH 5,699 75,03 47,51 282,10 23,88 373,30
NaHCO: 6,59 68,45 51,28 275,30 37,33 340,70
Sisal Brute 1,45 64,33 54,58 277,167 25,17 351,08
NaOH 1,09 81,17 43,76 265,50 33,16 362,83
NaHCO; 2,26 71,83 43,82 280,66 35,48 378,77
Lin Brute 5,60 72,50 - - - -
NaOH 2,31 66,16 - - - -
NaHCO; 2,42 62,33 - - - -

11.4.3 Diffraction des rayons X

La méthode de diffraction par rayon X est une méthode privilégiée par plusieurs
chercheurs dans le but de détermination du taux de cristallisation des fibres végétales.

Pour atteindre ce dernier, ils ont développé une méthode empirique appelée la

méthode de Ségal, pour estimer le degré de cristallinité (Cr/%).

cri="02"!m 09 13
I .
002

avec:
looz : intensité du capital de cellulose du pic aux alentours de 26=22,7°;
Im : intensité attribuée a la cellulose amorphe donnée aux environ de 26=18,9°.

Les essais sont effectués sur des échantillons broyés mécaniquement a I'aide d’un
moulin électrique jusqu’a une taille inférieure a 125 um. La diffraction a été réalisée par une
diffractometre de type Bruker D8 Eco (au niveau de laboratoire des Silicates, Polymeéres et des
Nano composites (LSPN), Université de Guelma), avec une vitesse de balayage de 0,2s/pas et
un angle de diffraction entre 5 et 40°.

La figure 11.18 présente les courbes de diffraction des fibres brute de jute, sisal et lin.
D’aprées cette derniere, I'indice de cristallinité des fibres de jute, sisal et lin est de 62,5%,

77,8% et 53,04% respectivement.
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On remarque que les fibres de sisal présentent le meilleur indice de cristallinité suivi
par les deux autres fibres. Cela peut étre expliqué par une quantité inferieure des
composants amorphes (hémicellulose) par rapport aux fibres de jute et lin. Des résultats

similaire ont été prouvé par [MOU 08] et [YAH 11].
6750

Fibre_jute_brute ; ; ; ;
—— Fibre_lin_brute | : & { &+
—e— Fibre_sisal_brute ; a ; ;

6000 4

Intensité
[ %] (% ]
o b |
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0 S 10 15 20 25 30 35 40 45
Angle de diffraction 2 6°

Fig. 11.18 Courbes de DRX des fibres de jute, lin et sisal non traitées

11.5 MACHINE D’ESSAI MECANIQUE

Pour effectuer les essais mécaniques de traction et de flexion, on a utilisé une machine
universelle de type EZ 20. Les fibres (sisal, jute et lin), les matrices et les composites
(fibres/matrice) ont été soumis a des essais de traction. En revanche, les matrices et
composites ont subi des essais de flexion. A noter que Cette machine posséde une capacité
de chargement allant jusqu’a 20 KN, avec une course comprise entre 0 et 1370 mm (Fig.
[1.19). Les déformations dans le sens de la traction ont été mesurées. La machine est pilotée
par le logiciel NEXYGEN Plus. 3 qui permettent de mémoriser les parametres: force
appliquée, le temps d’essai, la contrainte appliquée, I'allongement, etc. Le module de Young
E est déterminé par la pente de la partie linéaire de la courbe contrainte déformation (o-€).
La résistance a la traction o,, de chaque échantillon, est déterminée a partir de la charge

maximale supportée avant la rupture finale.
e —
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Force (kN)

— e L B e
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Fig. 11.19 Machine d’essai universelle de marque EZ20 ; (a) position de traction et (b) position

de flexion

11.6 CARACTERISATION MECANIQUE DES FIBRES VEGETALES UTILISEES
Les fibres utilisées (sisal, jute et lin) ont été caractérisées en traction simple (selon la
norme ASTM D3822-07), avec une vitesse d’essai de 1 mm/min (Fig. 11.20). Plus de 20 fibres

ont été testées a différentes longueurs de 10, 30 et 50 mm.
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Fig. 11.20 Caractérisation des fibres en traction jusqu’a la rupture (exemple de la fibre de

sisal)

Les résultats de caractérisations des fibres sont présentés dans le tableau II.1.

Tableau 1.2 Caractéristiques mécaniques des fibres (sisal, jute et lin)

LA Limite de traction moyenne Allongement Moule d’Young moyen
(MPa) (%) (GPa)
a) Sisal
10 52,97 13,86 0,7200
30 31,95 20,91 0,2038
50 29,02 14,28 0,3750
b) Jute
10 248,02 13,80 3,0060
30 212,36 4.85 8,8500
50 242,28 3,68 9,0160
c) Lin
50 216,93 2,09 14,8800
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Fig. 11.21 Courbes de traction des fibres de longueur 10 mm : (a) fibre de jute, (b) fibre de

sisal et (c) fibre de lin
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On remarque que toutes les courbes ont pratiquement la méme allure (Fig. 11.21). On
note des différences et des dispersions de valeurs de la limite élastique, ainsi qu’une
différence tres nette des modules élastiques, qui se manifestent par des pentes différentes.
Ces dispersions sont dues, d’'une part a I'origine de leur emplacement dans la plante et a la
méthode d’extraction de fibres d’autre part. En outre, les fibres ne possédent pas les mémes
dimensions le long de la lame, c’est a dire que les dimensions des fibres sont plus
importantes au pied de la lame par rapport a sa téte. Ceci dépend de la maturation de la
plante. De plus, les lames externes sont plus mires et possedent donc des fibres de

dimensions plus grandes que celles des lames internes (plus jeunes de la plante).

11.7 CARACTERISATION DES RESINES

Les deux types de résines utilisés : le polyester et I'époxyde ont été caractérisé en
traction et en flexion.
11.7.1 Elaboration des éprouvettes des résines

La préparation des éprouvettes en résines polyester et époxyde est une étape
primordiale lors de la caractérisation mécanique de ces derniéeres. Pour ce faire, on a élaboré
un moule, en utilisant un polymere inorganique : la silicone. Les étapes de I’élaboration sont:
— préparation du gabarit (Fig. I1.22) ;

— maintenir les éprouvettes avec le contour en aluminium et assurer sa fixation pour éviter

I’écoulement de silicone ;

em

Fig. 11.22 Gabarit
Une fois ces deux étapes effectuées, on passe aux étapes suivantes :
— dans un récipient, on mélange la quantité de silicone avec le durcisseur (500 g de silicone
+ 30 g de durcisseur) a l'aide d’une spatule jusqu’a obtenir un mélange homogene (Fig.

11.23) ;
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Fig. 11.23 Mélange de silicone et le durcisseur

— verser le mélange sur les éprouvettes et laisser durcir (Fig. 11.24) ;

Fig. 11.24 Moulage des gabarits
— laisser sécher la silicone, environ 15 heures au moins a température ambiante, avant de
démouler (Fig. 11.25) ;

— la figure 11.26 représente des éprouvettes de traction apres le démoulage.

Fig. 11.25 Moule fini
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Fig. 11.26 Exemple des éprouvettes finies pour la traction

11.7.2 Caractérisation en traction des résines

La norme ASTM D 3039M-08 a été utilisée pour les conditions d’essai et les
dimensionnements des éprouvettes des résines sollicitées en traction (Fig. I1.27), avec une
vitesse d’essai de 2 mm/min. La Figure 11.28 présente des exemples des éprouvettes en

résines, apres I'essai de traction jusqu’a la rupture.

Fig. 11.27 Caractérisation des résines en traction jusqu’a la rupture

Fig. 11.28 Exemple d’une éprouvette en résines sollicitée en traction jusqu’a la rupture
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La figure 11.29 illustre le comportement mécanique en traction des deux résines
utilisées, polyester et époxyde. L'évolution de la résine polyester se déroule en une phase
quasi linéaire, caractérisée par une augmentation linéaire de la contrainte en fonction de la
déformation jusqu’a la rupture brutale de I'éprouvette. Par contre, I'évolution du
comportement de la résine époxyde se déroule suivant deux phases : une partie linéaire
suivie par une zone plastique jusqu’a la rupture de I'éprouvette. Le module longitudinal a
été calculé selon la norme ASTM 3039 M—08. Les principales caractéristiques mécaniques (le
module de Young E, la contrainte maximale a la rupture o, et la déformation relative

correspondante &) obtenues sont regroupés dans le tableau lll.3.
4,0
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Fig. 11.29 Courbes de traction simple des résines (époxyde et polyester)
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Tableau I1.3 Caractéristiques mécaniques en traction des résines

Résines Limite de traction moyenne | déformation Moule d’Young moyen
(MPa) (%) (GPa)
Epoxyde 3,6310 9,1273 0,0985
Polyester 17,3655 3,6685 0,6983

11.7.3 Caractérisation en flexion des résines

Les éprouvettes de caractérisation des résines en flexion sont élaborées selon la norme
ASTMD 790. Les dimensions de I'éprouvettes sont: h=4 +0,2 mm, L =130 mm, | = 100 mm
et b = 15 mm. Les essais de flexion en 3 points ont été réalisés sur le banc d’essai EZ20 avec

une vitesse de 2 mm/min (Fig. 11.30).

Fig. 11.30 Principe d’essai de flexion de résine

Les évolutions de toutes les courbes de flexion, de la résine époxy présentent trois
zones distinctes (Fig. I1.31) :
— la premiere présente une partie élastique linéaire (région de calcul de module de
Young) ;
— la deuxiéme zone est une courbe parabolique ;

— la troisieme est une diminution de forme linéaire.

On note que dans le cas de la résine époxy la rupture de I'éprouvette n’a pas lieu
méme pour une fleche trés importante de I'ordre de 35 mm. Par contre, le comportement
de la résine polyester est caractérisé par une phase élastique jusqu’a une rupture brutale a
une contrainte moyenne de 36 MPa. Les résultats de caractérisation en flexion des résines

sont présentés dans le tableau 11.4.
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Fig. 11.31 Représentation graphigue des essais de caractérisation en flexion trois points pour

les résines (a) époxyde et (b) polyester
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Tableau I1.4 Caractéristiques mécaniques en flexion des résines

Résines Limite de traction moyenne Allongement Moule d’Young moyen
(MPa) (%) (GPa)
Epoxyde 3,6310 9,1273 0,0985
Polyester 36,045 9,569 0,954

11.8 ESSAI DE FLEXION 3-POINTS

v' La norme ASTM D790 a été aussi utilisée pour dimensionner les éprouvettes du stratifié
(unidirectionnelle) qui sont de dimensions: h=2+ 0,3 mm, L =80 mm, /=40 a 70 mm, et
b =10 mm. OU h, L, I, b sont respectivement I'épaisseur, la longueur totale, longueur
entre appui et la largeur de I'éprouvette.

v'  Les essais de flexion 3-points, sont réalisés a une vitesse d’essai de 2mm/min, sur des
éprouvettes soit : pour la résine seule ou bien pour les stratifiés bio-composites
unidirectionnelle.

v" Et enfin la norme ASTM D790 a été employée pour déterminer la contrainte et le module

de Young en flexion présentés dans les formules suivantes :

T opn? '
3
L°F
E;= 1.5
T 4bn3w
e _6WF ”6
f772 :

1.9 PLAN D’EXPERIENCE
11.9.1 Essais par plans d'expériences

On se servira des plans d'expériences pour quantifier les influences des paramétres
d’entrée sur les indicateurs de performance d'un composite (parametres technologiques).
Toutes les planifications des expériences et I'analyse statistique des résultats sont faites avec
le logiciel Design-Expert (version 10). C'est un logiciel spécialisé pour la planification et
I'analyse des expériences. Pour chaque type d'étude, on adoptera la démarche suivante:

— établissement du but et des objectifs des essais ;
— sélection des parameétres d’entrée (ou variables d'entrées) et des parametres
technologiques (ou réponses) ;
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— choix du type de plan d'expérience ;

— conduite des essais ;

— modélisation rapide des réponses ;

— détermination des facteurs influents (classification);
— recherche des parametres optimaux ;

validation des résultats.

Cette méthode offre de nombreux avantages parmi lesquels :

diminution du nombre des essais, donc du co(it des essais ;
détection des interactions entre les facteurs ;

détection des conditions optimales ;

meilleure précision des résultats ;

ANAANENEANA

modélisation et optimisation des résultats.

La différence capitale entre la méthode d'un facteur a la fois (uni factorielle) et la
méthode des plans d'expérience (multi factorielle) tient du fait qu'on fait varier les niveaux
de tous les variables d'entrées a la fois a chaque expérience. Des exemples d'utilisation, de

modélisation et d'optimisation par plans d'expérience se trouvent au chapitre IIl.

11.9.2 Plans d'expériences
a) Terminologie (Réponses, variables, niveaux)

Avant d’aborder I'étude des plans d’expériences, il convient de préciser le vocabulaire
gu’on va utiliser. On s’inspirera pour cela de la norme AFNOR X 06-080 et des usages des
différentes disciplines auxquelles on fera appel. Un phénomeéne peut toujours étre mis sous
la forme mathématique suivante :

Y = f(XllXZI"'IX‘n) 1.7

avec Y; grandeur a laquelle s’intéresse I'expérimentateur : cette grandeur est
appelée la réponse ou paramétre technologique;

X; variables d'entrées sur lesquelles I'expérimentateur peut agir ; ces
variables peuvent étre continues ou discontinues ; on les appelle les
variables ou parametres d’entrée ; les plans d’expériences permettent
d’étudier l'influence d’un grand nombre de variables d'entrées sans
multiplier exagérément le nombre des essais ;

f fonction mathématique qui explique le mieux les variations de la réponse
selon les différentes valeurs données aux Xi. Dans le cas des plans
d’expériences, cette fonction mathématique est souvent un polynéme
dont nous préciserons la forme dans les paragraphes suivants.
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Lorsque I'on étudie un variable d'entrée X;, par exemple fraction volumique (X4), on ne
le fait pas varier dans de larges proportions. On définit toujours, en fonction des besoins de
I’étude, une valeur inférieure et une valeur supérieure. Les variations d’un variable sont
donc limitées par deux bornes. La borne inférieure retenue par I'expérimentateur est
appelée niveau bas et la borne supérieure, niveau haut. On a I’habitude de désigner par le
signe moins (—) le niveau bas d’une variable et par le signe plus (+) son niveau haut [VIV 02 et
POI 93]

b) Notion d’espace expérimental

On suppose qu’un expérimentateur lance une étude. Il s’intéresse a une grandeur qu’il
mesure a chaque essai. Cette grandeur s’appelle la réponse (ou paramétre technologique),
c’est la grandeur d’intérét. La valeur de cette grandeur dépend de plusieurs variables. Au
lieu du terme «variable d'entrée» on emploiera le mot parameétre d’entrée. On dit que la
réponse dépend de plusieurs parametres d’entrée.

Le premier variable peut étre représenté par un axe gradué et orienté (Fig. 11.32). La
valeur donnée a un variable pour réaliser un essai est appelée niveau. Lorsque I'on étudie
I'influence d’une variable d'entrée, en général, on limite ses variations entre deux bornes :
— la borne inférieure est le niveau bas ;

— la borne supérieure est le niveau haut.
Domaine de variable d'entree

Variable X4

™

Niveau bas //, L + 1\

Fig. 11.32 Domaine de variation du «variable», constitué de toutes les valeurs comprises

Miveau haut

entre le niveau bas et le niveau haut
L’'ensemble de toutes les valeurs que peut prendre la variable d’entrée entre le niveau
bas et le niveau haut, s’appelle le domaine de variation d’un variable, ou plus simplement, le
domaine de variable. On a I’habitude de noter le niveau bas par —1 et le niveau haut par +1.
S’il y a une seconde variable, elle est représentée, lui aussi, par un axe gradué et
orienté. On définit, comme pour la premiére variable, son niveau haut, son niveau bas et son

domaine de variation. Ce second axe est disposé orthogonalement au premier.
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On obtient ainsi un repere cartésien qui définit un espace euclidien a deux dimensions.

Cet espace est appelé I'espace expérimental (Fig. 11.33).

Variable Xz 4

Espace expérimental

e

Variable Xy
Fig. 11.33 Définition de I'espace expérimental

Variable ¥: 4

Espace expérimental

e

Variable X;
Fig. 11.34 Niveaux des parametres d’entrée définissant des points expérimentaux dans

I’espace expérimental

Le niveau X; de variable 1 et le niveau X, de variable 2 peuvent étre considérés comme
les coordonnées d’un point de I'espace expérimental (Fig. 11.35). Une expérience donnée est
alors représentée par un point dans ce systeme d’axes. Un plan d’expériences est représenté

par un ensemble de points expérimentaux.

La réunion des domaines de chaque facteur définit le « domaine d’étude ». Ce
domaine d’étude est la partie de I'espace expérimental retenu par I'expérimentateur pour
faire ses essais. Une étude, c’est-a-dire un ensemble d’expériences bien définies, est

représentée par une série de points disposés dans le domaine d’étude (Fig. I1.35).
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Fig. 11.35 Définition du domaine d’étude par I'expérimentateur

Cette maniére de représenter une expérimentation par un ensemble de points dans un
espace cartésien est une représentation gé¢ométrique de I'étude.

La définition que nous venons de donner s’applique bien aux variables continues. Mais
il existe d’autres types de variables qui ne sont pas continus.

Les niveaux X représentent les coordonnées d’un point expérimental et Y est la valeur
de la réponse en ce point. On attribue a la réponse un axe orthogonal a I'espace
expérimental. La représentation géométrique d’un plan d’expériences et des réponses
associées nécessite donc un espace ayant une dimension de plus que I'espace expérimental.
La représentation géométrique des résultats d’un plan a deux variables nécessite un espace
a trois dimensions : une pour la réponse, deux pour les variables.

A chaque point du domaine d’étude correspond une réponse. A I’ensemble de tous les
points du domaine d’étude correspond un ensemble de réponses qui se localisent sur une
surface appelée la surface de réponse (Fig. 11.36).

Réponse

+1, "" o)
/ p c D
-1/"/' e /." """"""""" .
s B A B
-1 +1 X1

Fig. 11.36 Définition de la surface de réponse
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11.9.3 Plans pour surfaces de réponse

Les plans du second degré ou plans pour surfaces de réponse permettent d'établir des
modéles mathématiques du second degré. Les termes en X traduisent les effets de
courbure qui peuvent apparaitre. Pour ces modeles (modeles quadratiques), il existe
plusieurs familles de plans. Les plus connus et utilisés sont les plans composites centrés, les

plans hybrides, les plans de Doelhert et les plans de Box-Behnken.

a) Plans composites centrés
Un plan composite est constitué de trois parties :
— un plan factoriel dont les variables prennent deux niveaux ;
— au moins, un point expérimental situé au centre du domaine d’étude ;
— des points axiaux ; ces points expérimentaux sont situés sur les axes de chacun des
variables.
La Figure I1.37 représente un plan composite pour deux variables :
— les points A, B, C et D sont les points expérimentaux d’un plan factoriel 22 ; le point E est
le point central. Ce point peut avoir été répliqué une ou plusieurs fois ;
— les points F, G, H et | sont les points axiaux. Ces quatre derniers points forment ce que
I’on appelle le plan en étoile.
On réalise 9 essais et 6 coefficients doivent étre déterminés. Il faut donc résoudre un
systeme de 9 équations a 6 inconnues. Les coordonnées des points en étoile dépendent du
critére d’optimalité choisi. En général, on retient le critére de presque orthogonalité ou le

critere d’isovariance par rotation.

Fig. 11.37 Plan composite pour deux variables
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Les plans composites prennent facilement la suite d’un premier plan factoriel dont les
résultats sont inexplicables par un modele du premier degré. Il suffit d’effectuer les
expériences correspondant aux points en étoile et de faire les calculs sur 'ensemble de
toutes les expériences. Les plans composites sont parfaitement adaptés a I'acquisition
progressive des résultats (Tableau I1.5).

Tableau II.5 Plans composites
Nombre de variables 2 3 4 5 6
Nombre total d’essais™ 13 18 30 50 86

(1) Ces nombres d’essais incluent 5 essais au centre du domaine expérimental pour 2 variables et 6
essais au centre du domaine expérimental pour 3, 4 variables.

b) Plans hybrides

Les plans hybrides ont été mis au point par Roquemore [ROQ 76]. Leur objectif est
d’essayer d’approcher deux criteres d’optimalité, celui d’orthogonalité et celui d’isovariance
par rotation :

— I'orthogonalité garantit la meilleure précision possible sur les coefficients du modele ;
— I'isovariance par rotation conduit a des erreurs de prévisions identiques a une méme
distance du centre du domaine.

Si I'expérimentateur recherche ces deux propriétés, il doit penser a utiliser un plan
hybride. Les plans hybrides se désignent de la maniére suivante : on indique le nombre de
variables, puis le nombre de points expérimentaux dont un seul point central, enfin une
lettre pour distinguer deux plans ayant le méme nombre de variables et le méme nombre de

points expérimentaux.

Ce sont des structures trés particuliéres qui ont pour intérét principal leur faible
nombre d’essais par rapport aux 2 catégories précédentes.
Cette caractéristique a cependant un co(t : les estimations sont de qualité médiocre et

les plans hybrides sont peu robustes au non-respect des niveaux des facteurs (Tableau I1.6).

Tableau I1.6 Plans hybrides

Nombre de variables 3 4 6
Nombre total d’essais 11 16 28
c¢) Plans de Doelhert

Ces plans se singularisent par 2 spécificités :
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v’ la possibilité, aprés un premier plan de Doelhert, d’ajouter un ou plusieurs facteurs, si
I’on a pris la précaution de fixer ce ou ces facteurs a un niveau intermédiaire au cours de
la premiere étape;

v la possibilité de se déplacer dans le domaine expérimental dans une direction donnée
pour un co(t expérimental limité [CHA 05 et KAM 11].

Le tableau 1.7 présente les nombres des essais correspondent les nombres des
variables.

Tableau 11.7 Plans de Doelhert

Nombre de variables 2 3 4 5 6
Nombre total d’essais!") 7 13 21 31 43
(1) Ces nombres d’essais incluent 1 essai au centre du domaine expérimental pour 3 G 6 variables.

d) Plans de Box-Behnken

Les plans de Box et Behnken sont de mise en ceuvre aisée car tous les variables ne
prennent que trois niveaux : -1, 0 et +1 (en variables codées). Le tableau 11.8 présente les
nombres des essais correspondent les nombres des variables. La matrice d’expériences
correspondant a un plan a quatre variables comporte vingt-quatre expériences, complétées
par cing expériences au centre du domaine d’étude est présentée dans le chapitre .

Tableau 11.8 Plans de Box-Behnken

Nombre de variables 3 4 5 6
Nombre total d’essais? 17 29 46 54

(1) Ces nombres d’essais incluent 5 essais au centre du domaine expérimental pour 3 et 4 facteurs
et 6 essais au centre du domaine expérimental pour 6 variables.

11.9.4 Essais par la méthode de variation d'un facteur a la fois

Comme son nom l'indique, la méthode de variation d'une variable a la fois consiste a
étudier un phénomeéne en variant un seul variable a la fois. On fixe le niveau de toutes les
variables sauf une et I'on mesure la réponse en fonction de plusieurs valeurs de la variable
non fixée. A la fin de I'expérimentation, sur cette premiére variable, on sélectionne une
autre variable a étudier et on recommence le processus. Des exemples de cette méthode se
trouvent au chapitre IV.

Ce type d'approche est colteux, mais il est plus facile et le plus usuel en cas d'un

nombre réduit des variables.
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11.10 CONDITIONS EXPERIMENTALES

Parmi le grand nombre de variables qui influent sur le comportement d’'un composite,
on peut citer les éléments de préparation d’un composite (type de fibre, fraction volumique,
..), le type de la matrice, ainsi que les conditions de travail (rigidité de la machine,
température, Humidité, ...). Les paramétres d’entrée utilisés pour les différents essais dans
cette étude sont indiqués dans le tableau 11.9.

Tableau 11.9 Conditions de travail

Niveau
Paramétres d’entrée Code
-1 0 +1
Type de fibre X1 Lin Jute Sisal
Type de traitement chimique X2 NaHCO3 Brut NaOH
Pourcentage de fibre, (wt. %) X3 10 15 20
Durée de traitement, (heure) X 4 12 24

11.11 CONCLUSION

Dans ce chapitre, nous avons présenté les différents matériels indispensables aux
essais mécaniques. Premiérement, on a défini les renforts et les matrices utilisées, ainsi que
la procédure de fabrication des plagues de bio-composites. Puis, une description de la
technique expérimentale et des normes utilisées pour les essais statiques (traction simple et
flexion trois points) ont été exposées.

Ensuite, les surfaces des fibres ont été modifiées par la soude (NaOH) et le bicarbonate
(NaHCO3) pour rendre celle-ci compatible avec les matrices polymeres non-polaires utilisées
(polyester et époxyde). Les résultats des caractérisations par MEB ont montré que les fibres
ont effectivement été modifiées. De plus, les caractérisations par analyse
thermogravimétrique ont montré que le traitement de surface augmente la stabilité
thermique des fibres a haute température.

Enfin, la méthode de planification des expériences et les conditions expérimentales ont

été définies.
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Chapitre llI Etude statistique et modélisation

11l.1 INTRODUCTION

Ce chapitre présente les résultats expérimentaux utilisés pour la détermination des
modeéles mathématiques des différents paramétres technologiques étudiés (Les contraintes
maximales a la rupture o: et or et les modules d’élasticité E: et Ef) d’'un matériau bio-
composite renforcé par deux types de résines (polyester/ou époxyde). Ces modeles
permettent d’exprimer les relations mathématiques entre les parametres qui interviennent
sur la préparation d’un bio composite; (le type de fibre ‘X’1, le type de traitement chimique
‘X', le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée de traitement ‘Xs’) et les parametres
technologiques étudiés lors d’une traction simple et d’une flexion 3 points.

La détermination des modeles mathématiques des différents parametres
technologiques étudiés est faite a I'aide des deux logiciels : Minitab16 et Design-Expert V10.
Ces derniers sont caractérisés par I'analyse de régression, I'analyse de variance (ANOVA), et
la surface de réponse. L'objectif de cette analyse est de déterminer les facteurs et les
interactions qui ont un effet statistiquement significatif sur les parameétres étudiés. Le
logiciel Matlab V16 est aussi utilisé pour la présentation des courbes des parameétres
technologiques en fonction des parameétres d’entrée en 3D.

L'analyse est effectuée pour un niveau de signification a = 0,05 (c a d pour un niveau
de confiance de 95%). Une faible valeur de Probabilité (< 0,05) ou niveau de confiance 95%
indique que les modeles obtenus sont considérés statistiquement significatifs, ce qui est
souhaitable.

La fin de ce chapitre a été consacrée a une comparaison entre les résultats obtenus par
les modeéles de prédiction et les mesures expérimentales. Suivie par une présentation de
I'approche de la fonction de désirabilité pour la détermination des conditions optimales

(paramétres d’entrée).

111.2 METHODOLOGIE DE SURFACE DE REPONSE « MSR »

La Méthodologie des Surfaces de Réponses MSR est mis en place pour la modélisation,
I'analyse statistiqgue ANOVA et I'optimisation des parameétres technologiques étudiés en
fonction des parameétres d’entrée. La méthodologie de surface de réponse (MSR) est une
procédure qui comprend six étapes [AOU 12] :

1) définir les variables d'entrée indépendantes et les paramétres technologiques désirées ;
2) adopter un plan de conception expérimentale ;

3) effectuer une analyse de régression avec le modele mathématique de MSR ;
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4)

5)

6)

analyser par ANOVA les parameétres d'entrée, afin de trouver les parameétres qui
affectent considérablement la réponse ;

déterminer la situation du modéle quadratique de MSR et de décider si le modeéle de
MSR a besoin des variables de dépistage ou non et enfin ;

optimiser, la conduite d’expérimentation et la confirmation et de vérifier les
caractéristiques de performance prédite.

La figure Ill.1 présente I'organigramme de la Méthodologie de Surface de Réponse MSR.

Méthodologie de Surface de Réponse MSR

N

X1
X2
X3
Xa

Parameétres d’entrée : Parameétres technologiques :
: type de fibre ; Y1 : contraintes maximales a la rupture en traction (o) ;
: type de traitement chimique ; Y2 : module d’élasticité en traction (E:) ;
: pourcentage de fibre; Y3 : contrainte maximale a la rupture en flexion (oy);
: durée de traitement. Ys : module d’élasticité en flexion (Ey).

mod

S

Conception des

\4

dl
parametres d'entrée [~

v

Plan de conception
(plan 29 tests)

A 4

Dépistage du
Analyse de régression modele
7}

Analyse de la
variance (ANOVA)

.

Est-ce que le

modele est bon ?

Optimisation

'

Confirmation

Fig. lll.1 Logigramme de la RMS

L'utilisation de la méthodologie de la surface de réponse permet d’une part de

éliser une variable dépendante Y, dite paramétres technologiques (Les contraintes

maximales a la rupture o: et or et les modules d’élasticité E: et Ef), en fonction d’un certain
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nombre de variables indépendantes (parametres d’entrée), Xi, Xz, ..., Xk, d’autre part,
d’analyser l'influence et I'interaction de ces derniéres sur la réponse. On peut ainsi écrire le

modeéle pour une réponse donnée (Y) sous la forme suivante :

k Koo
Y =09+ 2a;X; + 2a;;X; .1
i=1 i=1

® Y est la grandeur a laquelle s’intéresse I'expérimentateur. C’est la réponse ou la grandeur
d’intérét. Elle est mesurée au cours de l'expérimentation et elle est obtenue avec une
précision donnée ;

® X; représente le niveau attribué au facteur i. C’est la valeur de la coordonnée du facteur i
retenue par I'expérimentateur pour réaliser un essai. Cette valeur est parfaitement connue.
On supposera méme, par la suite, que ce niveau est déterminé sans erreur (Hypothése

classique de la régression) ;

® qg a; a; représentent respectivement le terme constant, les coefficients des termes
linéaires et des termes quadratiques. lls ne sont pas connus et doivent étre calculés a partir
des résultats des expériences.

Afin de tester la validité du modele, I'analyse des variances (ANOVA) est utilisée pour
examiner la signification et I'adéquation du modéle. ANOVA permet de tracer les surfaces de
réponse, d’estimer l'influence et I'interaction simultanées des paramétres d’entrée sur les
phénoménes étudiés (les contraintes maximales a la rupture et les modules d’élasticité).

Un autre coefficient important R? appelé coefficient de détermination, Il peut
s'interpréter comme le quotient des variances expliqgué par la variance des réponses
mesurées. Lorsque R? est proche de I'unité, a ce moment-la on a une trés bonne corrélation
entre les résultats expérimentaux et les valeurs prédites. Le coefficient de détermination de
la régression multilinéaire R? est défini par le rapport de la dispersion des résultats,

expliquée par le modele, a la dispersion totale des résultats (l11.2) :

_ SECerreur
SECtotaux

avec: SECerrewr somme des carrés des résidus (ou erreurs) ;
SECiotaux  SOMme des carrés totaux.

R% =1 1.2

111.3 MODELISATION DES PARAMETRES TECHNOLOGIQUES
Les valeurs expérimentales des contraintes maximales a la rupture o: et des modules

d’élasticité E: pour les deux résines utilisées sont présentées dans le tableau Ill.1, ont été
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obtenues suite aux différentes combinaisons des parametres d’entrée ; le type de fibres X1,
le type de traitement chimique ‘X2, le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée du traitement
‘X4’ lors d’une traction simple. La matrice de planification des expériences pour un plan
incomplet est appliquée suivant le plan de Box-Behnken afin de réduire le nombre des
expériences [BOX 51]. Pour déterminer le nombre d'essais nécessaires, on applique la

formule suivante :

N=2"+2n+Nc 1.3
avec: N nombre d'essais ;
n nombre de parametres d’entrée ;

Nc  nombre de paramétres centraux.

Dans notre cas, on a pris quatre parametres d’entrée (n = 4) et le nombre de
paramétres centraux est cinq (Nc = 5). Nous avons alors : N = 2% + 2x4 + 5 = 29 essais. Les
essais ont été numérotés de 1 a 29. Le tableau lIl.1 présente la matrice de planification des

expériences pour un plan incomplet est proposée par Box-Behnken [BOX 51].

On remarque que les valeurs maximales des contraintes maximales a la rupture en
traction pour une résine époxyde ont été obtenues durant le test N°8, dont les conditions
suivantes : X1 = 0 (jute), X2 = +1 (NaOH), X3 = +1 (20 wt. %) et Xa = 0 (12 heures). Or pour la
résine polyester la valeur maximale de Ot-poiyester @ €té obtenue au courant du test N° 23 pour
les conditions suivantes : X1 = 0 (jute), X2 = -1 (NaHCOs3), X3 = +1 (20 wt. %) et Xa = 0 (12
heures). Alors que leurs valeurs minimales de la contraintes maximales a la rupture en
traction Otepoxyde €t Ot-polyester ONt été enregistrées pour les conditions suivantes : [X1 = -1 (lin),
X2=0 (brute), X3=-1 (10 wt. %) et Xa= 0 (12 heures)] et [X1 = +1 (sisal), Xo=+1 (NaOH), X3=0
(15 wt. %) et Xa = 0 (12 heures)] respectivement. Les valeurs maximales des modules
d’élasticité Et-époxyde €t Et-polyester ONt été mesurées durant les essais N° 1 [X1 = 0 (jute), X2=0
(brute), X3 =+1 (20 wt. %) et Xa=-1 (4 heures)] et N° 23 [X1 = 0 (jute), X2= -1 (NaHCOs), X3= +1
(20 wt. %) et Xa= 0 (12 heures)]. Cependant, les valeurs minimales des modules d’élasticité E:
époxyde €t Et-polyester ONt €té mesurées pendant les essais N° 18 [X1 = +1 (sisal), X2 = 0 (brute), X3
=0 (15 wt. %) et Xa=-1 (4 heures)] ou N° 19 [X; = +1 (sisal), X2= 0 (brute), X3=0 (15 wt. %) et
Xa=+1 (24 heures)] et N° 6 [X1 =-1 (lin), X2=0 (brute), X3=-1 (10 wt. %) et X2= 0 (12 heures)]

respectivement.
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Tableau lll.1 Parameétres technologiques suivant le plan de Box-Behnken en traction

Parametres d’entrée

Parametres technologiques

Valeurs codifiées

Valeurs réelles

Résine époxyde

Résine polyester

Esl;lais Type de Type de Pourcentage Durée de Contrainte ’Modult? Contrainte ’Modult-::
X1 X2 X3 Xa fibre traitement de fibre traitement maximale en d’élasticité en maximale en d’élasticité en
chimique (wt. %) (h) traction o: (MPa) | traction E:(GPa) | traction o: (MPa) | traction E:(GPa)
1 0 0 1 1 Jute Brute 20 24 59,49 2,13 54,68 1,96
2 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 36,92 1,53 30,90 1,49
3 0 1 0 1 Jute NaOH 15 24 41,08 1,53 34,75 1,50
4 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 36,92 1,53 30,90 1,50
5 0 0 -1 1 Jute Brute 10 24 25,20 1,56 22,62 1,46
6 -1 0 -1 0 Lin Brute 10 12 17,07 1,02 13,78 0,76
7 0 -1 -1 0 Jute NaHCO3 10 12 28,36 1,12 25,95 1,65
8 0 1 1 0 Jute NaOH 20 12 67,41 2,09 57,60 1,57
9 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 36,92 1,53 30,90 1,50
10 -1 0 0 -1 Lin Brute 15 4 32,94 1,31 24,23 1,11
11 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 36,92 1,53 30,90 1,50
12 -1 0 0 1 Lin Brute 15 24 32,94 1,11 24,23 1,31
13 1 0 1 0 Sisal Brute 20 12 43,84 1,27 38,72 1,76
14 1 -1 0 0 Sisal NaHCO3 15 12 37,02 1,46 30,08 1,67
15 0 0 0 Jute Brute 15 12 36,92 1,53 30,90 1,50
16 -1 -1 0 0 Lin NaHCO3 15 12 39,72 1,55 31,65 1,45
17 -1 0 1 0 Lin Brute 20 12 59,84 1,91 56,64 1,88
18 1 0 0 -1 Sisal Brute 15 4 34,76 0,93 23,53 1,54
19 1 0 0 1 Sisal Brute 15 24 34,76 0,93 23,53 1,54
20 0 -1 0 -1 Jute NaHCO3 15 4 46,71 1,76 37,90 1,73
21 0 0 -1 -1 Jute Brute 10 4 25,20 1,56 22,61 1,46
22 1 1 0 0 Sisal NaOH 15 12 22,03 1,32 12,22 1,36
23 0 -1 1 0 Jute NaHCO3 20 12 59,07 2,01 62,45 1,98
24 -1 1 0 0 Lin NaOH 15 12 36,42 1,49 28,50 1,34
25 0 1 -1 0 Jute NaOH 10 12 45,42 1,55 16,99 1,67
26 0 -1 0 1 Jute NaHCO3 15 24 53,34 2,09 42,79 1,72
27 0 1 0 -1 Jute NaOH 15 4 55,57 1,54 40,84 1,64
28 1 0 -1 0 Sisal Brute 10 12 26,63 0,93 16,34 1,36
29 0 0 1 -1 Jute Brute 20 4 59,49 2,13 54,68 1,96
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111.4 MODELISATION DES PARAMETRES TECHNOLOGIQUES EN TRACTION SIMPLE
111.4.1 Contrainte maximale en traction o:
a) Analyse de la variance de o

L’analyse de la variance est appelée « ANalysis Of VAriance» dans la littérature anglo-
saxonne; son appellation est couramment abrégée en ANOVA. « D’une fagon générale, en
matiére de régression, le principe de I'analyse de la variance consiste a subdiviser la
variation totale en une composante factorielle relative a I'’équation de régression ou au
modele utilisé, et une composante résiduelle, la premiére devant étre testée par rapport a la
deuxieme» [DRO 97]. Les composantes factorielles et résiduelles seront mathématiquement
représentées par des carrés moyens, c’est a dire des variances. En définitive, I'intérét de
I'analyse de variance est de pouvoir tester de maniere absolue l'influence des parametres
sur les variations d’'une réponse donnée.

Tous les tableaux ANOVA relatifs aux parameétres technologiques étudiés montrent les
degrés de liberté (ddl), la somme des carrés (SEC), les carrés moyens (MC), la probabilité
(Prob.) et la contribution en pourcentage (Cont. %) de chaque variable et des différentes
interactions. La valeur de F-value est obtenue en divisant le carré moyen (MCterme) de chaque
variable sur le carré moyen de I'erreur (CMerreur). La valeur de F-value du tableau d’ANOVA
est comparée avec la valeur de F-tableau. Cette derniere a été déterminée en fonction du
taux de confiance ou la valeur de probabilité a (dans cette étude, a =5%), le degré de liberté
de I'erreur (ddlerreur st le dénominateur) et le degré de liberté de la variable (ddlvariable €st le
numeérateur). Le tableau des valeurs « F-tableau » ont été présentés dans I'annexe A3, ol la
valeur de F-tableau est 4,35. En résume :

— Si F-value est inférieure a F-tableau, le paramétre est non significatif
— Si F-value est supérieure a F-tableau, le parameétre est significatif
En outre, si « Prob. » du modeéle est trés petit (inférieur a 0,05) alors les limites dans le

modele a un effet significatif sur la réponse [AOU 16].

L'analyse détaillée des valeurs de la contrainte maximale en traction o: (Tableau IIl.1)
et des résultats obtenus (Tableau 111.2) permettent de classer les quatre paramétres d’entrée
(X1 : type de fibre, Xz : type de traitement chimique, X3 : pourcentage de fibre et X4 : durée
de traitement) et leurs produits par ordre d'influence sur la contrainte maximale o:.
L'analyse de la variance ANOVA, pour la contrainte maximale en traction (Tableau lll.5),

indique que le pourcentage de fibre ‘X3s” est le principal parametre ayant un impact sur la
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contrainte maximale en traction o: Sa contribution est de (74,46 et 76,33)% respectivement
pour les deux résines utilisées (époxyde et polyester). Des résultats semblables ont été
rapportés par Ratna Prasad et autres [PRA 11] lors des essais statiques (traction et flexion)
des composites renforcés par des fibres en areca, sisal et bambou en utilisant la résine de
polyester. Par contre, les autres parameétres (X1, Xz et X4) présentent un effet secondaire sur
la contrainte principale a la rupture en traction et ce pour les deux résines testées. On note
aussi que les produits (X1 x X1), (X2 x X2) et (X3 x X3) ont un impact significatif sur la contrainte
maximale en traction o:.

Tableau Il1l.2 ANOVA pour la contrainte maximale en traction (o)

Source | SCE ‘ DdI ‘ CcM F-value Prob. ‘ Cont. % Remarque
a) Résine époxyde
Modele 3822,65 8 477,83 12,27 <0,0001 Significatif
X1 32,95 1 32,95 0,8462 0,3686 0,90 Non significatif
Xz 1,15 1 1,15 0,0295 0,8653 0,03 -
X3 2737,99 1 2737,99 70,32 <0,0001 74,46 | Significatif
Xa 5,16 1 5,16 0,1325 0,7197 0,14 Non significatif
X1 x X1 338,8 1 338,80 8,70 0,0079 9,21 Significatif
X2 x X2 321,98 1 321,98 8,27 0,0093 8,76 -
X3 x X3 172,36 1 172,36 4,43 0,0482 4,69 -
Xa x Xg 66,93 1 66,93 1,72 0,2047 1,82 Non significatif
Erreur 778,75 20 38,94
Total 4601,4 28 100
b) Résine polyester
Modéle 4835,41 8 604,43 35,73 < 0,0001 Significatif
X1 99,86 1 99,86 5,90 0,0247 2,15 -
X2 132,85 1 132,85 7,85 0,0110 2,85 -
X3 3552,83 1 3552,83 210 < 0,0001 76,33 | -
Xa 0,1198 1 0,1198 0,0071 0,9338 0,01 Non significatif
X1 x X1 440,47 1 440,47 26,04 <0,0001 9,47 Significatif
X2 x X2 106,10 1 106,10 6,27 0,0210 2,28 -
X3 x X3 292,09 1 292,09 17,26 0,0005 6,28 -
Xa % X4 29,35 1 29,35 1,74 0,2027 0,63 Non significatif
Erreur 338,36 20 16,92
Total 5173,77 28 100

b) Analyse de régression de o

L'analyse de régression de la contrainte maximale en traction (o:) en fonction des
parametres d’entrée en termes codés; ‘X1’, ‘Xy’, ‘X3’ et ‘X4’ donne les équations du modele
quadratique pour les deux résines (lll.4 et 11l.5) avec des coefficients de détermination

Su|Va nts: Rzépoxyde = 83,08 % et Rzpolyester = 93,46 %.
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** Résine époxyde

o, =36,92—1,66X, +0,31X, +1511X; — 0,66X, — 7,23X, x X,

.4
+7,05X, x X, +5,15X; x X5 +3,21X, x X,
** Résine polyester
o, =30,902.88X; —3,33X, +17,21X; —0,10X, —8,24X; x X;
1.5

+4,04X, x X, +6,71X3 x X5 + 213X, x X,

c) Facteurs influents (Courbe de Pareto)

Pour mieux visionner les résultats de I'analyse des variances, un graphe de Pareto est
construit (Fig. 111.2). Cette figure classe les parametres d’entrée et leurs produits suivant leur
influence croissante sur la contrainte maximale a la rupture en traction o: pour les deux

résines utilisées.

Les valeurs standardisées (F-value) de cette figure sont obtenues en divisant |'effet de
chaque facteur par I'erreur sur la valeur estimée de la variable correspondante. Les valeurs
standardisées supérieures la ligne rouge (Fiableau = 4,35, avec un intervalle de confiance choisi
est 95%.) présentes un effet significatif. Plus I'effet standardisé est élevé, plus le facteur
présente une influence sur la contrainte maximale a la rupture en traction o:. Par contre,
tous les parametres et les produits ayant un niveau inférieur a cette limite sont négligeables

et ne sont pas pris en compte.

En introduisant seulement les parametres qui ont un effet significatif, les modeles
réduits de la contrainte maximale en traction (o:) en fonction des parameétres d’entrée
donnent les équations (llIl.6 et 11l.7) avec des coefficients de détermination respectifs de

(Rzépoxyde = 81,62 et Rzpolyester = 92,89) %.

R/

+* Résine époxyde

0, =36,01-1,66X, + 0,31, +1511X; —0,66X,, — 7,23X, x X,

.6
+6,44X, x X, +4,54X5 x X4
¢ Résine polyester
o, =32,28-2,88X, —3,33X, +17,21X; —0,10X, —8,64X; x X, iy

+3,64X, x X, +6,31X; x X,
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X3

A1 = X1

X2 x X2

X3 x X3

X4 = X4

Paramétres d'entrée

X1 <«——Limite d’intervalle de confiance : 95%

10 20 30 40 50 60 70 80

)
0 m
<

F-value

(a) Résine époxyde

X3

X1 = X1

X3 x X3
X2 ]

X2 x X2

X1

Parameétres d'entrée
|

X4 = X4 I £—— Limite d’intervalle de confiance : 95%

X4

O0m o .50l - .160l o l‘IéO. - l2{:‘!U' - .250
F-value
(b) Résine polyester
1 Significatif B Non significatif
Fig. 111.2 Courbes de Pareto des effets des parametres d’entrée sur la contrainte maximale a

la rupture en traction pour les deux résines utilisées (a) et (b)
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La figure 1Il.3 montre la variation de la contrainte maximale a la rupture en traction (o)
en fonction du type de traitement chimique ‘X’ et le pourcentage de fibre ‘Xs’, pour les trois
fibres testées ‘X1”: lin, jute et sisal a ‘X4’ égal le niveau moyen (12 heures).

En examinant I'allure des trois courbes, on enregistre une croissance trés nette de la
contrainte maximale a la rupture en traction avec I'augmentation du pourcentage de fibre
‘X3” et ce pour les trois composites testés et les deux résines utilisées (résine de époxyde ou
polyester/fibre de jute, résine de époxyde ou polyester/fibre de lin et résine de époxyde ou
polyester/fibre de sisal). Ceci est di a 'augmentation de la rigidité du composite et par
conséquent les efforts nécessaires a la déformation du composite augmentent. En pratique,
les conséquences de l'influence du pourcentage de fibre ‘X3’ sur la contrainte maximale a la
rupture o se traduit par I'augmentation du pourcentage de fibre de 10 a 20 wt. %, et fait
accroitre aussi les trois contraintes maximales a la rupture Ojute, Oiin €t Osisal respectivement
de (89,67; 107,43 et 121,80) %.

En plus, le suivi de I'évolution de la contrainte maximale a la rupture o: en fonction du
type de traitement chimique ‘X", montre que ce parametre a un effet faible par rapport a
celui du pourcentage de fibre. Il ressort que I'augmentation du type de traitement chimique
X2’, conduit a un changement des contraintes maximales, pour les trois composites testés
en fonction de type de préparation de fibre (fibre traité et non traité). A cet effet, on
distingue deux zones d’évolution différentes:

— zone | : Xz [brute (0) et NaHCO3 (-1)] : est caractérisée par une légére augmentation de la
contrainte maximale pour les trois composites testés. Pour un pourcentage de fibre de
15 % et lorsque le type de traitement chimique ‘X;" varie de 0 et -1, les contraintes
maximales a la rupture augmentent de : giin= 21,50 %, Ojute = 18,26 % et Osisal = 24,05 %.

— zone Il : Xz [brute (0) et NaOH (+1)] : est caractérisée aussi par une légere augmentation
de la contrainte maximale pour les trois composites testés. Alors que la variation de X
[brute (0) et NaOH (+1)] fait passer les contraintes maximales de : [(oin = 31,35 a 38,71) ;
(Ojute = 36,92 a 44,28) et 0sisal = 28,03 a 35,39)] MPa. Cette augmentation ne représente
que (23,47; 19,93 et 26,26) %.

En général, on remarque que les valeurs de o: des bio-composites renforcés par des
fibres de jute traité par NaHCOs ou par NaOH sont fortement supérieures a celles des autres
bio composites et ce pour les deux résines. En effet, le jute de fibre posséde des propriétés

élevées (cf. chapitre Il) comparativement aux deux autres fibres (lin et sisal).
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Contrainte maximale a larupture (o,), MPa

(a) Résine époxyde

Contrainte maximale a larupture (o,), MPa

(b) Résine polyester

Fig. I11.3 Diagramme 3D de surface pour la contrainte maximale a la rupture en traction (o:)

en fonction les parametres d’entrée pour les trois fibres testées a X4 = 12 heures
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d) comportement uni factoriel de la contrainte maximale

La figure 1I.4 illustre I'effet de perturbation pour la contrainte maximale a la rupture
en traction (o:) en fonction des parametres d’entrée pour les deux résines utilisées. Les
courbes sont représentées par les différents parameétres tels que ; le type de fibres ‘Xy’, le
type de traitement chimique ‘X.’, le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée du traitement ‘X4'.
L’analyse des résultats montre qu’une augmentation de ‘X3’ conduit a une forte perturbation
positive de la contrainte maximale et ce pour les deux résines utilisées. Pour une ‘Xs3" allant
de (10 a 20) %, on enregistre des contraintes qui varient de 26,63 a 59,07 MPa pour la résine
époxyde et de 22,62 a 54,68 MPa pour la résine polyester. Ces variations correspondent aux
augmentations de (121,82 et 141,74) %. Ces augmentations sont considérables, ce qui
confirme que le pourcentage de fibre ‘X3’ a un impact énorme sur la contrainte maximale a
la rupture en traction (o:). Par ailleurs, le changement de type de fibre ‘X1’ présente une
forte perturbation de la contrainte maximale d’un bio-composite. Des résultats similaires ont
été présentés par Rao et autres [RAO 10]. Par contre, l'influence des autres paramétres

présente une faible perturbation de la contrainte maximale.

Contrainte maximale i la rupture (o), MPa

60 —

50 —

40 —

30 —

20 —

Xz

Xy

X3

X3

Xz

Ky

Contrainte maximale i la rupture (o:), MPa

60 —

a0 —

40 —

30

20 —

Xz

.5

Xs

Ky

a)F ..
T I I I I I
-1 0 1 -1 0 1

Paramétres d'entrée en termes codés

Paramétres d’entrée en termes codés
(a) Résine époxyde (b) Résine polyester
Fig. 111.4 Courbes des effets principaux sur la contrainte maximale a la rupture en traction

pour les deux résines utilisées (a) résine époxyde et (b) résine polyester

111.4.2 Module d’élasticité en traction E;
a) Analyse de la variance de E;

Le tableau 1l1.3 expose les résultats de I'analyse de variance ANOVA pour le module
d’élasticité en traction (E:). L’analyse des résultats du "F-value" indiquent clairement que le

pourcentage de la fibre ‘X3’ vient en premiére position avec une contribution de (45,78 et
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48,99) % respectivement pour les deux résines utilisées (époxyde et polyester). Ceci est dii a
I’'augmentation de la rigidité de bio composite et donc les contraintes nécessaires a la
déformation de bio composite augmentent. Des résultats similaires ont été rapportés par
Rao et autres [RAO 10]. lls ont constaté que le pourcentage de la fibre présente un effet
significatif sur les propriétés mécaniques (contrainte maximale a la rupture et module
d’élasticité) des composites renforcés par les fibres d’areca, sisal, bambou et de bananier
lors des essais statiques (traction simple et flexion trois points). Le type de fibre ‘X’ vient en
deuxieme position avec une contribution de (7,50 et 12,35) % respectivement pour les
résines (époxyde et polyester). Le type de traitement chimique ‘X’ vient en troisiéme
position avec un impact de (0,72 et 8,17)% respectivement pour les résines (époxyde et
polyester). La durée de traitement ‘X4’ vient en quatrieme position, avec une contribution de
(0,04 et 0,02) % respectivement pour (époxyde et polyester). Le produit X1 x X1 a un effet
marqué sur E: avec une contribution de (34,35 et 14,85) % respectivement pour (époxyde et

polyester).

Tableau I11.3 ANOVA pour le module d’élasticité en traction (E;)

Source SCE ddl cM F-value Prob. Cont. % Remarque
a) Résine époxyde
Modele 2,90 8 0,3629 10,15 <0,0001 Significatif
X1 0,1965 1 0,1965 5,49 0,0295 7,50 -
X2 0,019 1 0,019 0,5327 0,4739 0,72 Non significatif
X3 1,20 1 1,20 33,61 <0,0001 45,78 Significatif
Xa 0,0011 1 0,0011 0,0313 0,8615 0,04 Non significatif
X1 x X1 0,9005 1 0,9005 25,18 <0,0001 34,35 | Significatif
X2 x X2 0,1748 1 0,1748 4,89 0,0388 6,67 -
X3 x X3 0,1146 1 0,1146 3,20 0,0886 4,37 Non significatif
Xa x Xg 0,0148 1 0,0148 0,4144 0,5271 0,56 -
Erreur 0,7151 20 0,0358
Total 3,62 28 100
b) Résine polyester
Modeéle 1,36 8 0,1695 7,37 0,0001 Significatif
X1 0,158 1 0,158 6,87 0,0163 12,35 | -
Xz 0,1045 1 0,1045 4,54 0,0456 8,17 -
X3 0,6265 1 0,6265 27,25 <0,0001 48,99 | -
Xa 0,0002 1 0,0002 0,0072 0,933 0,02 Non significatif
X1 x X1 0,1899 1 0,1899 8,26 0,0094 14,85 | Significatif
X2 x X2 0,072 1 0,072 3,13 0,092 5,63 Non significatif
X3 x X3 0,1056 1 0,1056 4,59 0,0446 8,26 Significatif
Xa x X 0,0222 1 0,0222 0,9672 0,3371 1,74 Non significatif
Erreur 0,4599 20 0,023
Total 1,82 28 100
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b) Analyse de régression de E;

L'analyse de régression du module d’élasticité en traction (E:) en fonction des
parameétres d’entrée en termes codés; ‘X1’, ‘X2, ‘X3’ et X4’ donne les équations (l11.8 et 111.9)
du modele quadratique complet pour les deux résines avec des coefficients de
détermination suivants : R%spoxyde = 80,16 % et R%polyester = 74,82 %.

** Résine époxyde

E, =1,53—0,128X, —0,04X, + 0,32, + 0,01, —0,37X, x X,

1.8
+0,16X, x X, +0,13X; x X5 +0,05X, x X,
¢ Résine polyester

+0,11X, x X, +0,13X3 x X5 +0,06X, x X,

c) Facteurs influents (courbe de Pareto)

La courbe de Pareto (Fig. IIl.5) montre les points suivants :

v le pourcentage de fibre présente un effet énorme sur le module d’élasticité en traction;

v le type de fibre ‘X1’ présente un effet sur le module d’élasticité en traction ;

v’ les deux autres paramétres ; le type de traitement chimique ‘X2’ et la durée du traitement
‘Xa’ présentent un effet secondaire sur E;;

v les produits (X1 x X1 et Xz x X2) ont un effet remarquable sur E:. Mais les autres (X3 x X3 et
Xa x Xa) n'influencent pas le module d’élasticité E:.

A partir de ces deux points, on peut conclure que le modéle de régression qui prédit le
module d’élasticité en traction (E:) en fonction des parameétres d’entrée, est déterminé
seulement avec les parameétres qui ont un effet significatif.

En introduisant uniquement les parametres qui ont un effet significatif, les modeéles
réduits du module d’élasticité en traction (E:) en fonction des paramétres d’entrée donnent
les équations (I11.10 et I11.11) avec des coefficients de détermination respectifs de (R%spoxyde =
76,98 et R%polyester = 68,42) %.

+* Résine époxyde

.10
+0,14X, x X,
¢+ Résine polyester
E, =1,6+012X; -0,1X, +0,23X; +0,004X, —0,20X, x X; 11

+0,07X, x X,
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X3

X1 % X1

X1

X2 x X2

X3 x X3

Paramétres d'entrée

X2

X4 x X4 £——— Limite d'intervalle de confiance : 95%
x4
—————
0 L5 10 15 20 25 30 35
=

F-value

(a) Résine époxyde

X3
X1 = X1
ﬁ X1
@
T X3 xX3
g
'g X2
&
o X2xX2
X4 x X4 -€—— Limite d'intervalle de confiance : 95%
X4
\ J
77—
0 5 10 15 20 25 30
=
F-value

(b) Résine polyester
1 Significatif B Non significatif
Fig. I11.5 Courbes de Pareto des effets des parametres d’entrée sur le module d’élasticité en

traction pour les deux résines utilisées (a) et (b)
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La figure 11l.6 montre la variation du module d’élasticité (E;) en fonction du type de
traitement chimique ‘X2” et le pourcentage de fibre ‘X3’, pour les trois fibres testées ‘X1": jute,
lin et sisal a ‘X4” égal le niveau moyen (12 heures).

L’examen de l'allure des trois courbes, montre une croissance trés nette du module
d’élasticité en traction (E:) avec 'augmentation du pourcentage de fibre ‘X3’ pour les deux
résines utilisées. L'augmentation du pourcentage de la fibre engendre une croissance de la
densité de bio-composite et une diminution des zones vides entre la fibre et la résine
conduisant a une augmentation de la rigidité de composite. Par conséquent, ce phénomene
nécessite des contraintes a la rupture élevées [ZAR 03]. Des résultats similaires ont été
rapportés par Ben Brahim et Ben Cheikh [BEN 07] ; ol on constate que le pourcentage de
fibre présente un effet significatif sur les propriétés mécaniques (le module longitudinal et la
contrainte longitudinale) de composites unidirectionnels alfa-polyester testé en traction
simple. En pratique, les conséquences de I'influence du pourcentage (de 10 a 20 wt. %) de
fibre ‘X3" sur le module d’élasticité en traction (E:) entraine une augmentation des trois
modules d’Young Ejute, Ein et Essa pour les deux résines (époxyde et polyester)
respectivement de [(40,83; 60,30 et 48,48) et (28,60; 29,65 et 28,60)] % avec un traitement
par NaCHOas.

D’autre part, le suivi de I'évolution du module d’Young en traction en fonction du type
de traitement chimique ‘X;’, montre que ce dernier a un effet sur E:. Il ressort donc que
I’'augmentation du type de traitement chimique ‘X', conduit a une diminution puis une
augmentation des modules d’élasticité (E:) pour les trois bio-composites testés en fonction
du type de préparation de fibre (fibre traité et non traité). A cet effet, on distingue que les
meilleures valeurs des modules d’élasticité des bio-composites ont été obtenues lorsque les
fibres sont traitées par NaOH /ou NaCHOs. Apreés traitement, la surface de la fibre devient
rugueuse et améliore donc I'adhésion a l'interface fibre-matrice. Similaire, Saha et autres
[SAH 10] ont montré qu’un traitement alcalin (6% NaOH) durant 2 h augmente de 65 % la
résistance a la traction des fibres de lin. En revanche, les faibles valeurs des modules
d’élasticité des bio-composites sont obtenues pour leur niveau moyen (c a d les fibres non
traitées). En général, on remarque que les valeurs du module d’élasticité (E:) de bio-
composite renforcé par la fibre de jute, lorsqu'elles sont traitées par le bicarbonate NaCHOs,
sont plus élevés que celles des autres bio-composites renforcés par sisal et lin et ce pour les

deux résines utilisées.
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Module d’élasticité (£;), GPa

. teme
4 etral
3} Naﬂco -‘vpe d
3

(a) Résine époxyde

Module d’élasticité (£;), GPa

(b) Résine polyester

Fig. 111.6 Diagramme 3D de surface pour le module d’élasticité en traction (E:) en fonction les

parametres d’entrée pour les trois fibres testées a X4 = 12 heures
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d) comportement uni factoriel du module d’élasticité en traction

La figure III.7 illustre I'effet de perturbation, pour le module d’élasticité en traction (E;),
en fonction des parametres d’entrée pour les deux résines utilisées. On remarque, que la
variation de ‘X1’ et ‘X3’ conduit a une forte perturbation du module d’élasticité (E:). Cette
derniere est de sens positif pour le module d’élasticité en traction. Par contre, la variation de
‘X2’ et ‘X4" entraine une faible variation du module d’Young en traction (E;). En pratique, les
conséquences de l'influence de la durée du traitement, sur le module d’élasticité, pour les
deux résines utilisées (époxyde et polyester) engendre I'augmentation du temps traitement
de 4 a 24 heures, et fait accroitre les modules d’élasticité Espoxyde €t Epolyester respectivement

de (1,27 et 0,65) %.

X

Xs

X
Xz
Xz

Xz

Xy
X
xﬂ
Xy

Module d’ élasticité (£, GPa
-
|

Module d’&lasticité [£), GPa
=
|

X

0.8 L 08|,

I I I I
-1 0 1 -1 0 1

Paramétres d’entrée en termes codés Paramétres d’entrée en termes codés

(a) Résine époxyde (b) Résine polyester
Fig. I1l.7 Courbes des effets principaux sur le module d’élasticité en traction E: pour les deux

résines utilisées (a) et (b)
111.4.3 Comparaison entre les valeurs expérimentales et estimées en traction

Les valeurs des coefficients de détermination (R%spoxyde €t R?polyester), pour les modeles
mathématiques des parametres technologiques (o: et E:), en traction simple pour les deux
résines utilisées sont égales a [(R%¢poxyde = 0,8308 et R?%polyester = 0,9346) et (R%spoxyde = 0,8162
et R%oiester = 0,9289)] respectivement. On constate que les valeurs des coefficients de
détermination R? sont trés proches a l'unité; cela signifie que le modéle mathématique
utilisé (quadratique) a une tres bonne corrélation entre les résultats expérimentaux et les
valeurs estimées. La comparaison des valeurs expérimentales des parametres
technologiques (o: et E:) avec celles estimées par les modeles mathématiques obtenus, par
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la méthodologie de surface de réponse (MSR), est représentée graphiquement (fig. 111.6).
L’analyse des résultats confirme que les valeurs expérimentales et les valeurs estimées sont

trés proches.

(a) Résine époxyde

—e— E-Exp. 29 1 2
—e— E-Est. 28 3

(b) Résine polyester
Fig. 111.8 Courbes comparatives des valeurs expérimentales et estimées des parametres
technologiques en traction simple pour les deux résines (a) et (b)
111.4.4 Optimisation des parameétres d’entrée en traction simple
L'optimisation des réponses multiples est une méthode permettant un compromis
entre diverses réponses. En effet, grace a la fonction de désirabilité, qui permet de
rassembler des critéres, ayant des unités différentes, par le biais de la fonction de
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désirabilité élémentaire qui varie entre 0 et 1. Une désirabilité de 0 signifie une désirabilité
élémentaire qui prend la valeur 0. Elle représente une configuration inacceptable, pour la
réponse sélectionnée. Par contre, une désirabilité qui prend la valeur 1 représente le cas
idéal. La fonction objective de cette optimisation consiste a la maximisation simultanée de
plusieurs réponses (o: et E¢) illustrées par le systeme détaillé plus haut. Cette étude permet
de déterminer les conditions optimales qui interviennent lors des préparations d’un bio
composite en fonction de I'importance des critéres de sélection définies.

Pour résoudre ce type de probleme de la conception des parameétres, une fonction
objective, F(x), est définie [MYE 02]:

1
n o n .

DF :[Eld}"”ji j—a 111,12

F(x) =-DF

Ou di est la désirabilité définie pour la sortie ciblée et w; est la fonction de
pondération de d.

Pour plusieurs objectifs de chaque sortie ciblée, la désirabilité d; est définie sous
différentes formes. Si I'objectif est d’atteindre une valeur spécifique de T;, la désirabilité d;
est:

di=0 SiY;<Inf;

. Yi—Inf,- .
di=| ——L| SiInf; <Y; <T; 111.13
T,' —Inf,'
.| Yi—Sup; .
di=| ———L| Si T; <Y; <Sup; 11114
Ti — Sup;

di=0 Si Y; > Sup;
Pour un objectif de trouver un maximum, la désirabilité est donnée comme suit :

di=0 Si Y;>Inf;

] Yi —Inf; )
di=| —— | Si Inf; <Yj<Sup; .15
Supj — Inf;
di=1Sij Y; = Sup;
Pour un objectif de rechercher un minimum, la désirabilité peut étre définie par les

formules suivantes :
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di=1S§i Yl-Slnfi

Sup; =Y,
di:[—p’ ’

Si Inf; <Y; <Sup; .16
Sup,-—lnf,} i <Yi = up,

di=0 SiY; >Sup;

L'objectif de cette étape est de réunir les conditions optimales pour maximiser la
contrainte maximale et le module d’élasticité pendant une traction simple. Le tableau IIl.4
présente les conditions d’optimisations des parametres d’entrée lors de la traction simple

d’un bio-composite avec les deux résines utilisées.

Le tableau 11I.15 donne les résultats de |'optimisation par MSR de la contrainte
maximale a la rupture (o:) et le module d’élasticité (E:) pour les deux résines utilisées. Les
parameétres d’entrée optimaux obtenus en termes codés sont : le type de fibre ‘X1’ de (-0,33
a -0,26), le type de traitement chimique ‘X2’ de = -1, le pourcentage de fibre ‘X3’ de +1 et la
durée de traitement ‘X4’ de = (-1 a -0,93).

Tableau Il1.4 Conditions d’optimisation utilisées en traction

Limite inférieure Limite supérieure
Conditions Objectifs Résine Résine Résine Résine
époxyde | polyester | époxyde | polyester

X1: type de fibres Gamme -1 1
Xz : type de traitement chimique Gamme -1 1
Xs3: pourcentage de fibre Gamme -1 1
Xa : durée du traitement Gamme -1 1
Yi: contraintes maximales a la |\, icc | 1707 12,22 67,41 62,45
rupture en traction (o), MPa
Y, : Module d’élasticité en traction Maximisé 0,93 0,76 213 1,98
(Et), MPa

Tableau IlI.5 Optimisation par MSR des parametres technologiques (o: et E;) en traction

R B . N .
Parametres d’entrée Parameétres technologiques Désirabilité

N° .
X1 X2 X3 Xa o, MPa E., MPa individuelle

a) Résine époxyde

1 -0,28 -1 +1 -0,97 67,45 2,22 1

2 -0,33 | -0,99 +1 -1 67,42 2,22 1
b) Résine polyester

1 -0,26 | -0,97 | +0,99 -0,94 63,82 2,05 1

2 -0,26 | -0,95 | +0,99 -0,93 63,59 2,04 1
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Pour convertir les valeurs codées des parametres d’entrée optimaux obtenus, par la
méthode MSR, on applique la regle du mélange de trois points. La figure II.9 illustre cette
démarche. Les conditions optimales réelles des parameétres d’entrée, pour les deux résines,

sont regroupées dans le tableau lI.6.

Hvbridation des fibres
1

T1% dejute 28% delin
|
1
X=028 | o
5 E E
= 67% dejute 33% delin | g &
= : = z
@ X=-033| 2 @
= = =
= = E
= =
S | 74% dejute 26% delin | & £
= { =] =]
- X=-026|— =
i L [ .
L L -
-1 +1 ¥:: Niveaux de fibres

Fig. 111.9 Méthode de détermination du pourcentage des fibres en valeurs réelles

Tableau Ill.6 Valeurs optimales réelles des parameétres d’entrée

Valeurs codifiées Valeurs réelles
o Type de a
N . Yp Pourcentage | Durée de
X1 Xz X3 Xa Type de fibres traitement . .
.. de fibre traitement
chimique

a) Résine époxyde

72% de jute et

1 |-0,28 -0,97 28% de lin 4h14
-1 +1 7% de iute ot NaHCO3 20
ejutee
2 |- - 0 4h
0,33 0,33 33% de lin 00
b) Résine polyester
1 -0,94 9 i 4h28
0,26 | -1 |+0,99 74%dejuteet |\ 1o, 19,80
2 -0,93 26% de lin 4h33

111.4.5 Méthodes de fabrication des composites hybrides

Dans cette partie, les composites hybrides sont fabriqués par la technique du moulage
au contact a basse pression. Les composites ont été fabriqués a I'aide d'un moule en bois
lisse de dimension 300 x 30 x 5 mm. Quatre cales, de 5 mm, en verre fixées autours du
moule ont été utilisées, pour maintenir les épaisseurs des éprouvettes. Premierement, les
moules sont nettoyés, séchés et étalés par une couche de cire afin de faciliter le démoulage
des éprouvettes. Deuxiemement, les fibres de jute et de lin non traitées ont été pesées,
ensachées et formulées, selon les différentes configurations indiquées dans le tableau Ill.7.

En outre, les fibres ont été traitées avec le bicarbonate de sodium NaHCOs durant des
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————————————————————————————————————————————————
périodes variables de 4 a 4,33 heures. Ensuite, les fibres ont été mélangées avec la résine
(époxyde ou polyester) pour fabriquer les bio-composites. Puis, une pression uniforme de 5
Pa a été appliquée sur les plagues de moules, pendant une heure a température ambiante
(jusqu’a la polymérisation de la résine). La dépression crée par la pompe a vide permet
d’exercer une force de compression sur la plaque, pour la densifier et dégager les bulles
d’air.

Tableau Ill.7 Désignations et configurations des éprouvettes de bio-composites

Fraction volumique de la fibre
Pourcentage | Durée de
N° | Code Composites Pourcentage Pourcentage | ge |3 résine | traitement
de fibre de de fibre de lin (%) (h)
jute (%) (%)
a) Résine époxyde
1 | HCE1 | Composite hybride 14,40 5,60 4h14
80
2 | HCE1 | Composite hybride 13,40 6,60 4h00
b) Résine polyester
1 | HCP1 | Composite hybride 4h28
14,65 5,15 80,20
2 | HCP1 | Composite hybride 4h33

Pour polymériser totalement la résine, les éprouvettes stratifiées sont laissées a I'air
libre, pendant 5 a 10 jours. Quatre éprouvettes identiques ont été préparées, pour chaque
configuration, et testées a une vitesse de 2mm/min. Les tests ont été effectués a

température ambiante (environ de 24°C) avec un taux d’humidité de I'ordre de 60 %.

Les résultats des essais de traction, sur les différentes configurations de bio-
composites hybrides, sont illustrés par les courbes (Fig. 111.10). L'allure des courbes
contraintes—déformation comprend une partie linéaire. Cette derniére représente le
comportement élastique des bio-composites hybrides, ou la charge augmente
considérablement pour de faibles déformations. De plus, un décrochement est observé dans
la zone élastique, aux alentours de 0,035 % en déformation relative. Cette observation peut
étre expliquée par les micro-fissures créées lors du chargement des fibres les moins rigides
(fibre de lin). Contrairement a la seconde partie (au-dela de décrochement) ou les
déformations sont importantes a faibles charges. Ces phénomeénes montrent que la
dégradation des propriétés mécaniques (module de Young) est due aux ruptures de la

plupart des fibres de jute.
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Fig. 111.10 Courbes de confirmation des bio-composites hybrides en traction pour les deux

résines utilisées

Les propriétés mécaniques (la contrainte maximale a la rupture et le module

d’élasticité) des essais des bio-composites hybrides sont regroupées dans le tableau III.8.

D’aprés ce tableau, on remarque que les valeurs expérimentales et celles estimées,
par I'optimisation de la désirabilité, sont tres proches. Pour la contrainte maximale a la
rupture, I'erreur relative moyenne est de 4,50 % tandis que, pour le module d’élasticité cette
erreur est de I'ordre de 5,60 %. Enfin, on observe une bonne concordance entre les résultats
estimés et ceux obtenus expérimentalement. Les valeurs moyennes de la contrainte
maximale et du module de d’Young, des différentes configurations, des bio-composites
hybrides et des bio-composites individuels sont représentées (Fig. Ill.11). Par ailleurs, on
constate que les meilleures propriétés mécaniques sont données par les bio-composites

hybrides.
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Tableau 111.8 Comparaison entre les valeurs expérimentales et prédites du bio-composite
hybride sollicité en traction

N° | cod Valeur expérimentale Valeur prédite Erreur (%)
ode
o, MPa E,GPa o, MPa E,GPa o,MPa | E,GPa
a) Résine époxyde
1 HCE1 64,71 2,19 62,08 2,10 4,06 4,10
2 HCE2 60,26 2,18 53,86 2,14 10,62 1,65
b) Résine polyester
1 | HCP1 62,62 1,82 61,44 1,61 1,88 11,54
2 HCP2 62,68 1,94 61,78 1,84 1,43 5,05
80 3,0
Epoxyde Epoxyde
o 70 A
o 62,62 62,68 64,41 & 2%
= g _ 5906 | & 2,19 218
4 w204 1,97
-] .
2 50 2 1,71
E L
% 40 4 ® 1,54
w©
E -.%
2 30 ]
£ L 1.0+
(] =
-E 20 4 é
© 10 031
O T T T T 0.0 T T T T
HCE1 HCE2 Jute Flax HCE1 HCE2 Jute Flax
Code du bio-composite Code du bio-composite
80 3,0
Polyester Polyester
- 70+
g 62,62 62,68 64,42 & 2%
: 60 _99.06 S 2,11
Sy - 1,94
o 50 w201 g 1,82
£ 3
'§ 40 g 1,5
E @
® 30 T
E 2 1,04
E 20 'g
5 =
© 10 %
0 T T T T 0.0 T T T T
HCP1 HCP2 Jute Flax HCP1 HCP2 Jute Flax
Code du bio-composite Code du bio-composite

Fig. lll.11 Comparaison entre les bio-composites hybrides et individuels

111.5 MODELISATION DES PARAMETRES TECHNOLOGIQUES EN FLEXION TROIS POINTS

Les résultats expérimentaux des parameétres technologiques en flexion trois points
présentés dans le tableau 1.9, ont été obtenus suite aux différentes combinaisons des
paramétres d’entrée. La matrice de planification des expériences pour un plan 3% est
appliquée suivant le plan de Box-Behnken dans le but de réduire le nombre des expériences.
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Tableau Il1.9 Parameétres technologiques suivant le plan de Box-Behnken en flexion

Parametres technologiques
Valeurs codifiées Valeurs réelles - -
N° Résine époxyde Résine polyester
i Type de Type de Pourcentage | Durée du Contrainte ’Modultf Contrainte ’Modult?
X1 X2 X3 Xa fibres traitement fibre traitement maximale en d’élasticité en maximale en d’élasticité en
chimique (wt. %) (h) flexion of (MPa) flexion Ef(GPa) flexion of (MPa) flexion Ef(GPa)

1 0 0 1 1 Jute Brute 20 24 123,77 10,78 87,67 5,20
2 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 93,20 7,54 75,97 6,18
3 0 1 0 1 Jute NaOH 15 24 102,91 8,52 123,61 5,45
4 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 93,20 7,54 75,97 6,18
5 0 0 -1 1 Jute Brute 10 24 70,45 4,81 64,87 4,68
6 -1 0 -1 0 Lin Brute 10 12 44,33 2,23 29,90 1,03
7 0 -1 -1 0 Jute NaHCOs 10 12 86,47 4,49 92,41 6,43
8 0 1 1 0 Jute NaOH 20 12 129,50 10,98 129,16 7,98
9 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 93,20 7,54 75,97 6,18
10 -1 0 0 -1 Lin Brute 15 4 64,34 4,10 44,55 1,76
11 0 0 0 0 Jute Brute 15 12 93,20 7,54 75,97 6,18
12 -1 0 0 1 Lin Brute 15 24 59,33 3,87 37,13 1,28
13 1 0 1 0 Sisal Brute 20 12 72,72 4,10 65,27 5,18
14 1 -1 0 0 Sisal NaHCOs 15 12 66,87 4,21 59,38 4,29
15 0 0 0 Jute Brute 15 12 93,20 7,54 75,97 6,18
16 -1 -1 0 0 Lin NaHCO3 15 12 69,29 4,06 46,55 1,98
17 -1 0 1 0 Lin Brute 20 12 101,93 6,38 53,52 2,46
18 1 0 0 -1 Sisal Brute 15 4 69,05 3,10 59,96 3,11
19 1 0 0 1 Sisal Brute 15 24 62,42 3,06 52,34 2,98
20 0 -1 0 -1 Jute NaHCOs 15 4 86,47 7,88 101,65 6,97
21 0 0 -1 -1 Jute Brute 10 4 70,45 4,81 64,87 4,68
22 1 1 0 0 Sisal NaOH 15 12 63,73 4,09 61,17 4,15
23 0 -1 1 0 Jute NaHCOs 20 12 146,40 11,17 132,24 8,51
24 -1 1 0 0 Lin NaOH 15 12 68,03 3,51 47,28 1,84
25 0 1 -1 0 Jute NaOH 10 12 83,33 5,10 101,81 6,19
26 0 -1 0 1 Jute NaHCOs 15 24 104,22 8,10 106,06 6,93
27 0 1 0 -1 Jute NaOH 15 4 92,22 7,94 118,14 5,45
28 1 0 -1 0 Sisal Brute 10 12 54,08 2,80 41,27 2,59
29 0 0 1 -1 Jute Brute 20 4 153,12 11,61 93,34 6,29

Page 96




Chapitre llI Etude statistique et modélisation

111.5.1 Contrainte maximale en flexion (oy)
a) Analyse de la variance de oy

Le tableau 111.10 expose les résultats de I'analyse de variance ANOVA pour la contrainte
maximale a la rupture en flexion (of) pour les deux résines utilisées (poxyde et polyester). Les
résultats du "F-value" indiquent clairement que le pourcentage de fibre ‘X3’ est le parameéetre
le plus significatif sur of comparé aux autres parameétres d’entrée avec une contribution de
(13,80 et 49,02) % respectivement pour les deux résines utilisées (époxyde et polyester). Le
second facteur influengant la contrainte maximale a la rupture en flexion (oy) est le type de
fibres ‘X1’. Sa contribution est de (2 et 0,53) % respectivement. De méme, les produits (X1 x
X1 et X2 x Xz) ont un effet significatif sur of avec un impact de [(55,52 et 24,87) et (44,55 et
2,17)] %. Les parametres ‘X2’, ‘X4’ et le produit (Xa x X4) n'ont pas un effet significatif sur o,

puisque la valeur de la probabilité est supérieure a 0,05.

Tableau 111.10 ANOVA pour la contrainte maximale en flexion (oy)

Source SCE ddl c™m F-value Prob. Cont. % Remarque
a) Résine époxyde
Modéle 21265,18 8 2658,14 39,38 <0,0001 Significatif
X1 356,57 1 356,57 5,28 0,0324 2,00 -
X, 153,16 1 153,16 2,27 0,1476 0,86 | Non significatif
X3 2457,85 1 2457,85 36,42 <0,0001 13,80 Significatif
Xa 8,13 1 8,13 0,12 0,7320 0,05 Non significatif
X1 %x X1 9885,07 1 9885,07 146,47 <0,0001 55,52 Significatif
X2 % Xz 4428,85 1 4428,85 65,62 <0,0001 24,87 | -
X3 x X3 269,74 1 269,74 3,99 0,0594 1,51 Non significatif
Xa % X4 245,68 1 245,68 3,64 0,0709 1,38 -
Erreur 1349,76 20 67,48
Total 22614,95 28 100
b) Résine polyester
Modele 15511,80 8 1938,97 39,48 < 0,0001 Significatif
X1 75,10 1 75,10 1,52 0,2306 0,53 Non significatif
Xz 33,33 1 33,33 0,67 0,4198 0,23 -
X3 6959,16 1 6959,16 141,69 < 0,0001 49,02 | Significatif
Xa 67,40 1 67,40 1,37 0,2552 0,47 Non significatif
X1 x X1 6323,68 1 6323,68 128,75 <0,0001 44,55 | Significatif
X2 x X2 308,30 1 308,30 6,27 0,0210 2,17 -
X3 x X3 401,15 1 401,15 8,16 0,0097 2,83 -
X x Xg 27,61 1 27,61 0,56 0,4621 0,19 Non significatif
Erreur 982,26 20 49,11
Total 16494,07 28 100
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b) Analyse de régression de oy

L'analyse de régression de la contrainte maximale en flexion (o7 en fonction des
parameétres d’entrée en termes codés; Xi, X2, X3 et Xa donne les équations du modeéle
guadratique complet pour les deux résines (Egs. IIl.17 et 111.18) en termes codés avec des

coefficients de détermination R? suivants : R%spoxyde = 94,03% et RZpolyester = 94,04%.

** Résine époxyde

0, =7597+5451X, +3572X, +14,311X, +0,8235X, —39,037X, x X,

.17
+26,130X, x X, +6,448X5 x X5 +6,154X, x X,
¢ Résine polyester
o= 93,20-2,501X, —1,667X, +24,082X; +2,37X, —31,22X; x X,
1118

+6,894X, x X, +7,864X, x X5 —2,063X, x X,

c) Facteurs influents (Courbe de Pareto)

Les effets standardisés des figures Ill.12(a) et 12(b) sont obtenus en soustrayant la
moyenne des of au niveau bas de chaque facteur (le type de fibre X1/, le type de traitement
chimique ‘X7’, le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée de traitement ‘X4’) de celle obtenue au
niveau haut des mémes facteurs. Cette réponse est ensuite divisée par I'erreur standard du
facteur correspondant. Les valeurs standardisées situées a droite du niveau de confiance (la
verticale rouge Frbleau = 4,35). Plus I'effet standardisé est élevé, plus le facteur présente une
influence sur oy. Par contre, tous les parametres et les produits ayant un niveau inférieur (a
gauche du niveau de confiance Fibleau = 4,35) sont négligeables et ne sont pas pris en
compte.

En introduisant seulement les parameétres qui ont un effet significatif, les modeles
réduits de o en fonction des parametres d’entrée donnent les équations (111.19 et 111.20) avec
des coefficients de détermination respectifs de (R%poxyde = 92,11 et R%polyester = 93,88) %.

7

+* Résine époxyde

0, =82,84+5,451X; +3572X, +14,311X, +0,8235X, — 41047, x X,

11.19
+2412X, x X,
¢+ Résine polyester
o, =9186-2,501x, —1,667X, +24,082X; +2,37X, —31,22X; x X;
11.20

+7,28X, x X, +8,25X; x X
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Fig. l1l.12 Courbes de Pareto des effets des parametres d’entrée sur la contrainte maximale

en flexion pour les deux résines utilisées
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La figure 111.13 illustre I'effet de perturbation de la contrainte maximale a la rupture en
flexion, pour les deux résines utilisées, en fonction les paramétres d’entrée. Les courbes sont
représentées par les différents facteurs tels que ; le type de fibres X1’, le type de traitement
chimique ‘X2’, le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée du traitement ‘X4’. On remarque, que
I'augmentation de ‘X1’ conduit a une forte perturbation de la contrainte maximale a la
rupture (of). Des observations semblables ont été également signalées par Ratna Prasad et
Mohana Rao [PRA 11]. De méme, la variation de ‘X3’ conduit a une nette augmentation de la

contrainte maximale a la rupture.
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Fig. 111.13 Courbes des effets principaux sur la contrainte maximale a la rupture en flexion

pour les deux résines utilisées

La figure 111.14 montre la variation de la contrainte maximale a la rupture en flexion (oy)
en fonction du type de traitement chimique ‘Xy’ et le pourcentage de fibre ‘Xs’, pour les trois
fibres testées (jute, lin et sisal) tout en maintenant ‘X4’ égal au niveau moyen (12 heures). En
examinant I'allure des trois courbes, on enregistre une croissance trés nette de la contrainte
maximale a la rupture en flexion (o5) avec 'augmentation du pourcentage de fibre X3’ pour
les trois bio-composites testés. Ceci est d{, a 'augmentation de la densité de bio-composite
et a la diminution des zones vides entre la fibre et la résine. Par conséquent, la rupture de
composite nécessite des contraintes a la rupture élevées [ZAR 03]. D’autre part, on note que
les valeurs maximales a la rupture en flexion (o5 sont obtenues dans les conditions
suivantes : le bio-composite est renforcé par des fibres de jute traitées par NaOH ou

NaCHOs, avec un pourcentage de fibre ‘X3’ égal a 20 %.
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Contrainte maximale en flexion (o), MPa

.‘eme
X, ) K e de qral

(a) Résine époxyde

Contrainte maximale en flexion (o7), MPa

(b) Résine polyester

Fig. 11l.L14 Diagramme 3D de surface pour la contrainte maximale a la rupture en flexion (oy)

en fonction les parametres d’entrée pour les trois fibres testées a X4 = 12 heures
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111.5.2 Module d’élasticité en flexion (Ey)
a) Analyse de la variance de Ef

Le tableau IlIl.11 présente les résultats de l'analyse de la variance, pour le module
d’élasticité en flexion (), obtenus pour les deux résines (époxyde et polyester). L'analyse
des résultats montre que le pourcentage de fibre ‘X1’ est le facteur le plus important qui
affecte le module d’élasticité en flexion (Ef) avec une contribution de (9,99 et 42,21) %
respectivement pour les résines (époxyde et polyester). Des résultats similaires ont été
rapportés par Feng Ng et autres [FEN 19], lors de la flexion des bio-composites, renforcés par
kénaf. Le second facteur qui influe sur Ef est le type de fibres, sa contribution est de (9,82 et
0,44) % respectivement. Les autres paramétres (X, et X4) présentent un effet faible sur £, sa
contribution est de [(0,88 et 0,03) et (0,01 et 0,03)] %. Le produit X1 x X; présente un effet
énorme sur le module d’élasticité en flexion avec une contribution de (74,67 et 56,71) %. Les
autres produits n‘ont pas d’effet significatif sur Ef, car la valeur de la probabilité est

inférieure a 5%.

Tableau I11.11 ANOVA pour le module d’élasticité en flexion (Ey)

Source SCE ddl cM F-value Prob. Cont. % Remarque
a) Résine époxyde
Modele 118,91 8 14,86 103,53 <0,0001 Significatif
X1 10,67 1 10,67 74,38 <0,0001 9,82 -
X2 0,95 1 0,95 6,67 0,0177 0,88 -
X3 10,85 1 10,85 75,61 <0,0001 9,99 -
Xa 0,03 1 0,03 0,22 0,6405 0,03 Non significatif
X1 X X1 81,16 1 81,16 565,35 <0,0001 74,67 | Significatif
X2 X X, 3,11 1 3,11 21,65 0,0002 2,86 -
X3 X X3 0,16 1 0,16 1,16 0,2934 0,15 Non significatif
Xa X Xq 1,73 1 1,73 12,08 0,0024 1,60 Significatif
Erreur 2,87 20 0,14
Total 121,78 28 100
b) Résine polyester
Modeéle 190,05 8 23,75 40,52 <0,0001 Significatif
X1 0,77 1 0,77 1,32 0,2631 0,44 Non significatif
Xz 0,01 1 0,01 0,01 0,9321 0,01 -
X3 74,75 1 74,75 127,51 <0,0001 42,21 | Significatif
Xa 0,05 1 0,05 0,09 0,7661 0,03 Non significatif
X1 % X1 100,41 1 100,41 171,27 <0,0001 56,71 Significatif
X x X3 0,83 1 0,83 1,42 0,2471 0,47 Non significatif
X3 X X3 0,15 1 0,15 0,27 0,6097 0,09 -
Xa X Xq 0,05 1 0,05 0,10 0,7539 0,03 -
Erreur 11,72 20 0,58
Total 201,77 28 100
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b) Analyse de régression de Es

L'analyse de régression du module d’élasticité en flexion (Ef) en fonction des
parameétres d’entrée en termes codés; X1/, ‘X2’, ‘X3’ et ‘X4’ donne les équations (Ill.21 et
[11.22) du modele quadratique complet pour les deux résines avec les coefficients de

détermination (R%spoxyde = 97,64 et R%polyester = 94,19) %.

** Résine époxyde

E, =6,17-+0,943, —0,282X, +0,951X, +0,052X, —3,537X, x X,

.21
+0,649X, x X, +0,160X; x X3 —0,517X, x X,
¢ Résine polyester
.22

+0,358X, x X, +0,156X; x X5 +0,095X, x X,

c) Facteurs influents (Courbe de Pareto)

La courbe de Pareto (Fig. 111.15) classe les facteurs et leurs produits en fonction de leur
influence sur la réponse Er. Tous les produits ayant un effet inférieur a la limite des facteurs
significatifs (intervalle de confiance 95 %) sont négligés et ne sont pas représentés dans le
modele. Les graphes de Pareto montrent les points suivants pour les deux types de résines
utilisées :

v le type de fibres présente un effet énorme sur le module d’élasticité E.

v’ le pourcentage de fibre présente un effet sur le module d’élasticité Ey.

A partir de ces deux points, on peut conclure que le modeéle de régression qui prédit le
module d’élasticité en fonction des parameétres d’entrée, est déterminé seulement avec les
parameétres qui ont un effet significatif. En introduisant uniguement les paramétres qui ont
un effet significatif, les modeéles réduits de E;, en fonction des parametres d’entrée, donne
les équations (lI.23 et 111.24) avec des coefficients de détermination respectifs (R%spoxyde =

97,51 et Rzpolyester = 93/75) %.

R/
¢

E, =6,22+0,943X, —0,282X,, +0,951X, +0,052X, —3567X; x X,

Résine époxyde

.23
+0,649X, x X, —0,547X, x X,
+»* Résine polyester
E;=7,83-0,254X, +0,019X, +2,496X; +0,067X, —4,02X; x X, .24
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X1 x X1

X3

X1
X2 x X2 :|

><4>=x4]

X2

Paramétres d'entrée

X3 x X3 |l€«—— Limite d’intervalle de confiance : 95%

X4

il

Ot 100 200 300 400 500 600
-

F-value

(a) Résine époxyde

A1 = X1

X3

X2 = X2

X1

X3 x X3

X4 x X4

Parameétres d'entrée

X4 | |&—— Limite d'intervalle de confiance : 95%

X2

On 20 40 60 80 160 1éﬂ 1:13 1¥I5U 180
F-value
(b) Résine polyester
1 Significatif B Non significatif
Fig. 111.15 Courbe de Pareto des effets des parametres d’entrée sur le module d’élasticité en

flexion pour les deux résines utilisées

Page 104



Chapitre llI Etude statistique et modélisation

d) Comportement uni factoriel du module d’élasticité en flexion

La figure 111.15 illustre I'effet de perturbation pour le module d’élasticité en flexion (Ej),
en fonction des parameétres d’entrée, pour les deux résines utilisées. On remarque, que la
variation de ‘X1’ conduit a une forte perturbation du module d’élasticité (E;). Des résultats
semblables ont été rapportés, par Murali Mohan Rao et autres [RAO 10], lors des essais
statiques de traction et flexion des bio-composites renforcés par vakka, sisal, bambou et

bananier/polyester.

10 — 12
X
8 — 10 3
a ©
[} X2 X3 %
5 x|
2 6 2 84 X X%
E Xa. = X,
5 X 5 X4
7 2 X 5
L) m
= T
P K
o 4 o 6
3 Xy 3
-] -] Xz
= =
2 - 4
X X
1 1 XL
00— L 2 — .
a) Résine époxyde b) Résine polyester
I I I I I I
-1 0 1 -1 0 1
Paramétres d'entrée en termes codés Paramétres d'entrée en termes codés

Fig. 111.16 Courbes illustrant les effets principaux sur le module d’élasticité en flexion Ef pour

les deux résines utilisées

La figure 111.17 montre la variation du module d’élasticité, en flexion Ef en fonction du
type de traitement chimique ‘X,’ et le pourcentage de fibre ‘X3’, pour les trois fibres testées
(jute, lin et sisal) pendant un niveau moyen (12 heures). En examinant I'allure des trois
courbes, pour les deux résines utilisées, on enregistre une croissance tres nette du module
d’élasticité en flexion Ef quand ‘X3’ augmente. Par ailleurs, le suivi de I'évolution du module
d’élasticité Er en fonction du type de traitement chimique ‘X2’, montre que ce parametre a

un effet tres faible par rapport a celui de ‘Xs'.

On remarque que les valeurs du module d’élasticité E;, de bio-composites renforcés
par fibre de jute sont fortement supérieurs a celles des autres fibres. Les bio-composites
renforcés par fibre de sisal viennent en deuxieme position. Alors que les bio-composites

renforcés par fibre de lin viennent en dernier position et cela pour les deux résines utilisées.
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E
o

Module d’élasticité (£), GPa

-

(a) Résine époxyde

=
!

B~

B

4

Module d’élasticité (£;), GPa

! NQO”
gy oAl o
>< de “a'\teme
3) 1"'a/.,‘:c’J Tyee
(b) Résine polyester
Fig. 111.17 Diagramme 3D de surface pour le module d’élasticité en flexion Ef en fonction les

parametres d’entrée pour les trois fibres testées a X4 = 12 heures
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111.5.3 Comparaison entre les valeurs expérimentales et estimées en flexion

La comparaison entre les valeurs expérimentales des parameétres technologiques (of,
Ef) et celles estimées par les modeles mathématiques obtenus par la méthodologie de
surface de réponse (MSR), est présentée graphiquement par la figure I11.18. L'analyse des
résultats montre clairement que les valeurs expérimentales et les valeurs estimées sont tres

proches.

7 46 45 14

(b) Résine polyester

Fig. 111.18 Courbes comparatives des valeurs expérimentales et estimées des parametres

technologiques en flexion trois points, pour les deux résines utilisées (a) et (b)
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111.5.4 Optimisation des parameétres d’entrée en flexion trois points
Le tableau 11l.12 présente les conditions d’optimisations des paramétres d’entrée, lors
de flexion trois points d’'un bio-composite, sur la contraintes maximale a la rupture (oy), et

sur le module d’élasticité (Ef) pour les deux résines utilisées.

Tableau 111.12 Conditions d’optimisation utilisées en flexion

Limite inférieure Limite supérieure
Conditions Objectifs | Résine Résine Résine Résine
époxyde | polyester | époxyde | polyester

X1: type de fibres Gamme -1 1
Xz : type de traitement chimique Gamme -1 1
Xs3: pourcentage de fibre Gamme -1 1
X4 : durée du traitement Gamme -1 1
Yo : contrainte maximale a la |, .icc| 2990 44,33 132,24 | 146,40
rupture en flexion (o), MPa
Y, : module d’élasticité en flexion Maximisé 1,03 223 851 11,17
(Ef), MPa

Le tableau Ill.13 présente les résultats de l'optimisation par MSR de la contrainte
maximale a la rupture en flexion (oy), et du module d’élasticité (Es). Les paramétres d’entrée
optimaux obtenus, en termes codés pour les deux résines (époxyde et polyester) sont : le
type de fibre ‘X1’ de [(0,13 et 0,10) et (-0,13 et -0,18)], le type de traitement chimique ‘X;’ de
= -1, le pourcentage de fibre ‘X3’ de +1 et la durée de traitement ‘X4’ de [(-0,76 et -0,52) et
(-0,04 3 -0,37)].

Tableau I11.13 Optimisation par MSR des paramétres technologiques (oy et Ey) en flexion

Parametres d’entrée Parameétres technologiques Désirabilité
N° A
X1 Xz X3 Xa o;, MPa E;, MPa individuelle
a) Résine époxyde
1 0,13 1 1 -0,76 125,55 8,23 0,9488
- +
2 0,10 -0,52 123,67 8,34 0,9465
b) Résine polyester
1 -0,13 1 1 -0,04 137,97 10,80 0,9381
2 -0,18 -0,37 136,44 10,82 0,9311

Pour convertir les valeurs codées des paramétres d’entrée optimaux obtenus par la
méthode de surface de réponse MSR, on applique la régle de mélange de trois points. La
figure 111.19 illustre cette démarche. Les conditions optimales réelles des parametres

d’entrée pour les deux résines sont regroupées dans le tableau I11.14.
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Hybridation des fibres
|

13% desisal B7% dejute

1
X,=0,13

ll:l':ll-: desisal 20% dejute

100%s fibre de lin
100%s fibre de jute

¥,=0,10

+ e 100%a fibre de sisal

[

Xi: Niveaux de fibr;

L
—

a) Résine époxyde
Hybridation des fibres

B7% dejute 13% de

B1% dejute 158% delin

100%, fibre de lin
100% fibre de jute

+ L 100% fibre de sisal

[

X1: Niveaux de fihr;

e
D-

(b) Résine polyester
Fig. 111.19 Méthode de détermination du pourcentage des fibres en valeurs réelles

Le tableau 111.14 donne les conditions d’optimisation des paramétres d’entrée : le type
de fibre X1/, le type de traitement chimique ‘X', le pourcentage de fibre ‘X3’ et la durée de
traitement ‘X4’ en terme réelles lors de flexion trois points.

Tableau 111.14 Valeurs optimales des parameétres d’entrée en terme réelles

Valeurs codifiées Valeurs réelles
o . Type de Pourcentage Durée de
N
X1 Xz X3 Xa Type :I;)flbres traitement de fibre traitement
? chimique (%) (h)
a) Résine époxyde
. -
1| 013 0,76 | 87%dejuteet 5h55
13% de sisal
1 +1 90% de jute et NaHCO, 20
2 1 -0,52 ’
0,10 0, 10% de sisal 7h30
b) Résine polyester
5 -
1| 013 0,04 | B7%delutect 11h41
13% de lin
1|+ 82% de jute of NaHCO; 20
(]
2 -0,18 -0,37 18% de lin 9h02
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Pour confronter les résultats d’optimisation et les valeurs obtenues
expérimentalement sur Les différents types de bio-composites hybrides ; des éprouvettes
normalisées ont été préparés avec des séquences d'empilement variables dans le but
d’évaluer l'influence d'empilement des fibres sur le comportement mécanique en flexion
trois points. Ces éprouvettes ont été fabriquées par la méthode de moulage sous vide, en
utilisant la technique dite du « sac ». Leurs dimensions 150 x 15 x 5 mm dont les teneurs des

constituants sont variables (Tableau I11.15).

Les différentes configurations de bio-composites sont données par les figures 111.20. Les
éprouvettes de bio-composites, pour le cas d’'un mélange aléatoire sont illustrées par la
figure 111.20 (a) (HCEO1 et HCPO1). La figure 111.20 (b)—(e) présente les composites constitués

de plis ou leurs ordres varient selon le matériau qui les constitue.

Pli de jute

Pli de sisal

Pli de jute

b) Code: HCEO2

Pli de sisal Pli de jute
Pli de jute Pli de lin
Pli de sisal Pli de jute
c) Code: HCEO3 d) Code: HCPO4
Pli de lin
Pli de jute
Pli de lin

e) Code: HCPO5
Fig. 111.20 Représentation schématique de différentes configurations de stratifiées

unidirectionnels de bio-composites hybride
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Tableau I11.15 Désignations et configurations des éprouvettes de bio-composites

Fraction volumique de
la fibre (%)
N N % de Durée de
N° Bio-composites Code A’ de % de A’ de la traitement
fibre fibre fibre résine (h)
de . de
. delin .
jute sisal
a) Résine époxyde
1 | Individuelle composite : époxyde/jute CEJ 20 - 0 A
12
2 | Individuelle composite : époxyde/sisal CES 0 - 20
3 | Composite hybride : mélange aléatoire | HCEO1
4 | Composite hybride : jute/sisal/jute HCEO02 | 17,40 - 2,60 80 5h55
5 | Composite hybride : sisal/jute/sisal HCEO3
6 | Composite hybride : mélange aléatoire | HCEO4
18 - 2 7h50
7 | Composite hybride : jute/sisal/jute HCEO5
b) Résine polyester
1 | Individuelle composite : polyester/jute CPJ 20 0 -
12h
2 | Individuelle composite : polyester/lin CPF 0 20 -
3 | Composite hybride : mélange aléatoire | HCPO1
17,60 | 3,40 - 11h41
4 | Composite hybride : jute/lin/jute HCPO2 80
5 | Composite hybride : mélange aléatoire | HCP03
6 | Composite hybride : jute/lin/jute HCPO4 | 16,40 | 3,60 - 9h02
7 | Composite hybride : lin/jute/lin HCPO5

Dans cette partie de confirmation, le comportement en flexion trois points des bio-
composites est étudié. Les dix éprouvettes sont testées en flexion pour les deux résines
utilisées. Sur la figure 111.21, on représente les courbes de confirmation en flexion trois points
des bio-composites hybrides optimaux. On remarque que toutes les configurations de bio-
composites gardent la méme allure pour chaque résine utilisée, ainsi les résultats obtenus
sont assez proches. Les courbes se superposent au début de I’essai, définissant ainsi un vaste
domaine élastique linéaire avant de devenir non-linéaire et non élastique. D’autre part, les
bio-composites a matrice époxyde présentent un comportement plastique. Par contre, il est
clair que les bio-composites a matrice polyester a permis d’apprécier les différences au
niveau des propriétés mécaniques. En effet, on remarque que les matériaux a matrice
polyester présentent un comportement plus fragile par rapport a celui de matrice époxyde,

ces courbes sont linéaire jusqu’a la rupture.
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(b) bio-composites hybrides/résine polyester
Fig. 111.21 Courbes de confirmation des bio-composites hybrides en flexion pour les deux

résines utilisées (a) et (b)

La figure Ill.22 regroupe les données expérimentales principales des différentes
configurations de bio-composites hybrides et individuel lors de flexion trois points. Le
module de flexion a été calculé selon la norme ASTM D720 pour une pente variant de 0,5 a
1% de déformation.

D’aprés cette derniere, les composites HCEO5 et HCPO5 présentent les meilleures
contraintes maximale a la flexion (136,04 et 156,517 MPa respectivement). Cela indique que
I'incorporation des fibres de jute engendre une augmentation de la contrainte maximale.

Comparant les modules de flexion des bio composites hybrides, on remarque que
HCEO4 et HCPO5 ont les modules les plus élevés pour la résine époxyde et polyester
respectivement. Cela est di a la présence de la fibre de jute (90% pour HCEO4 et 82% pour

HCEO5).
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D’autre part, on a aussi enregistré que le changement d’ordre des plis de fibre affecte
les propriétés mécaniques en flexion. Les meilleurs résultats ont été enregistré lorsque les
fibres de jute présentent la peau du bio composite et les fibres de sisal dans le cceur de

matériau (HCEO2 et HCEQS), pour la résine époxyde. Pour la résine polyester, les résultats

favorables ont été marqués pour un ordre de lin/jute/lin (HCPO5).

180

Epoxyde

Contrainte maximale o, MPa

CEJ

CEsS

HCED1

HCEQ2

HCEO3 HCEO4 HCEO5

Code du bio-composite

Module d'élasticité E, GPa

Epoxyde

CEJ

(a) Résine époxyde

CES

HCED1

HCEO02 HCEQ3 HCED4 HCEO0S

Code du bio-composite

Polyester

146,4

Contrainte maximale o, MPa

136,08

136,82

156,51

138,49

Module d'élasticité E, GPa

Polyester

11,17

CPF

HCPO1 HCP02 HCPO3 HCPO4 HCPO5
Code du bio-composite

CPJ CPF HCPO1

HCPOZ HCPO3  HCPD4
Code du bio-composite

HCPO5

(b) résine polyester
Fig. 111.22 Comparaison entre les bio-composites hybrides et individuels
L'observation de la section d’'un bio-composite hypride optimal apres la ruputre a été
musérée a l'aide d’un microscope a balayage électronique (MEB) model Quanta 250. La
figure 111.23 illustre un exemple typique d’une section transversale de I'éprouvette HCEQ2

(Hybride composite: jute/sisal/jute) des fibres traitées par NaCHOs.

Cependant, le micrographe de la surface fracturée de bio-composite HCEO2 traitée, a
montré une bonne adhésion et une meilleure compatibilité entre les fibres et la matrice

époxyde.
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Fig. lll. 23 Exemple typique d’une coupe transversale de I'éprouvette HCEO2

111.6 CONCLUSION

L'étude statistique permet de déterminer les modeles mathématiques, leurs coefficients
de corrélation et leurs constantes relatives. Cette technique définit le degré d’influence de
chaque élément des parameétres d’entrée (Xi: type de fibre, X,: type de traitement chimique,
X3 : pourcentage de fibre et X4 : durée de traitement) sur les contraintes maximales a la
rupture (o: et oy) et les modules d’élasticité (E: et Ef) lors d’une traction simple et une flexion
trois points des bio-composites a matrice polymére. Les valeurs optimales des paramétres
d’entrée ont été étudiées et calculées. L'étude réalisée débouche sur les conclusions

suivantes :

v’ les propriétés mécaniques de bio-composite testé: les contraintes maximales a la rupture
(ot et o7) et les modules d’élasticité (E: et Ef) pour les deux résines utilisées (polyester et
époxyde) sont fortement influencés par le pourcentage de la fibre (X3) par une
contribution de [(74,46 et 76,33) ; (13,80 et 49,02) ; (45,78 et 48,99) et (9,99 et 42,21)]%

respectivement ;

v’ le type de fibre (X1) affecte les propriétés mécaniques de bio-composite (o:, oy, E: et Ef)
d'une maniere remarquable pour les résines testées avec une contribution de [(0,90 et

2,15); (2,00 et 0,53) ; (7,50 et 12,35) et (9,82 et 0,44)]% respectivement ;
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v’ le traitement par NaOH et par NaHCO3 améliore 'adhérence entre la fibre et la matrice,
ce qui engendre une amélioration des caractéristiques mécaniques ;

v la comparaison entre les valeurs prédites et expérimentales présente une trés bonne
corrélation entre les deux ;

v la connaissance de ces modéles représente un intérét économique et industriel trés
importants car elle précise les conditions optimales pour le processus RDM ;

v I'optimisation par MSR des paramétres d’entrée les mieux adaptées pour les contraintes
maximales a la rupture (o: et ;) et les modules d’élasticité (E: et Ey) pour les deux résines
utilisées ont été déterminées ;

v" hybridation des fibres dans la méme matrice engendre une amélioration remarquable
des propriétés mécaniques en traction et en flexion ;

v" L'ordre de plis des fibres affecte les propriétés mécaniques en flexion.
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Chapitre IV Analyse du comportement de bio-composite

IV.1 INTRODUCTION

La modélisation d’'un matériau est un moyen d’estimer son comportement
et les lois qui le régissent. Il existe de nombreuses possibilités de modélisation
gu’elles soient analytiques, numériques, statistiques ou autres. Dans ce chapitre on expose
I’étude uni-factorielle afin de démontrer la relation entre chaque parameétre d’entrée
(facteur ou variable) et les parameétres de sortie (ou parametres technologiques)
indépendamment des autres parametres. Comme son nom l'indique, la méthode de
variation d'un facteur consiste a étudier un phénomeéne ; en faisant variant un seul facteur,
en maintenant les autres variables fixes. A la fin de chaque séquence, on choisit une autre
variable pour examiner son effet sur le phénoméne physique résultant des différentes
sollicitations.

De plus, on va considérer les parameétres d’entrée optimaux, ayant été déterminés
dans le chapitre lll, par la fonction de désirabilité et ce, pour tester les bio-composites par la
méthode uni-factorielle. Sachant que la matrice utilisée est I'époxyde avec une durée de
traitement de 12 heures.

IV.2 COMPORTEMENT MECANIQUE DES COMPOSITES EN TRACTION
IV.2.1 Influence du type de fibre

Les résultats présentés (Fig. IV.1) montrent I'évolution des propriétés mécaniques des
bio-composites (la contrainte maximale a la rupture o: et le module d’élasticité ou module
de Young E:) en fonction du type de fibre ‘Xi’, lors d’une traction simple, a ‘X2’ qui

correspond au bicarbonate NaHCO3, X3 =15 wt. % et Xa =12 h.

L'analyse de I'effet du type de fibre sur les propriétés mécaniques des bio-composites,
montre que ce parametre a une influence trés significative. Cela est trés logique car chaque
fibre posséde ses propres propriétés spécifiques (cf. tableau 1.5, 1.7 et 1.9). L'examen des
résultats montre aussi que, les bio-composites renforcés par des fibres de jute donnent des
propriétés mécaniques plus performantes que les autres fibres en termes de la contrainte
maximale et du module d’élasticité. En pratique, la contrainte maximale a la rupture o: et le
module d’élasticité E;, des bio-composites renforcés par des fibres de lin, jute et sisal sont de
I'ordre de [(35,85 MPa et 1,54 GPa); (41,08 MPa et 1,66 GPa) et (29,96 MPa et 1,29 GPa)]

respéctivement. Les ratios des différentes comparaisons des propriétés mécaniques (o: et E;)

. . E E.
entre les bio-composites sont : M = 1,14, Jjute 1,37, Lte = 1,07 et 2£ = 1,28.

Olin Osisal lin sisal
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Fig. IV.1 Evolution de la contrainte maximale et du module d’élasticité en fonction du type

de fibre ‘X1’ lors de la traction traitée par NaHCOs, X3 = 15 wt. % et Xa = 12h
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IV.2.2 Influence du type de traitement chimique

La figure IV.2 expose l|’évolution des propriétés mécaniques des bio-composites
particulierement : la contrainte maximale a la rupture (o:) et le module d’élasticité (E:) en
fonction des traitements chimiques ‘X;’ lors de traction simple dans les conditions suivantes :
le pourcentage de fibre ‘X3’ = 15 wt.% et la durée de traitement ‘Xs’= 12h.

A partir de cette figure (Fig. IV.2), on peut clairement remarquer que la contrainte
maximale a la rupture ainsi que le module d’élasticité, de tous les bio-composites renforcés
par des fibres traitées sont plus performants que mes autres bio-composites a fibre non
traitée en terme contrainte maximale a la rupture et module d’élasticité. Cette amélioration
est due a I"élimination de la surface externe (impureté) des fibres et par conséquence la
production d’'une nouvelle topographie de surface plus rugueuse. Cette derniére favorise
une meilleure adhérence entre fibre et matrice. Des résultats similaires ont été discutés par
Zhou [ZHO 14] et Alawar [ALA 09].

En comparant les propriétés mécaniques des bio-composites a la résine époxyde pure,
on constate que, les bio-composites renforcés par des fibres non traitées enregistrent une
augmentation de la contrainte maximale en traction et du module de Young par 1377 % et
1617 % respectivement.

En plus, on constate que, quel que soit le traitement des fibres (NaOH ou NaCHO:s), les
propriétés mécaniques des bio-composites sont toujours plus élevées que celles des bio-
composites renforcés par des fibres non traitées.

Par ailleurs, les bio-composites a fibres traitée par hydroxyde de sodium et par
bicarbonate enregistrent une amélioration de contrainte maximale d’environ 10 % par
rapport aux composites renforcés par des fibres non traités. Tandis que le module de Young
a augmenté de 7,70 % et de 12,40 % pour les composites traités par NaOH et NaHCO3
respectivement.

La figure 1V.3 expose un exemple de morphologie de la surface superficielle des fibres
traitées et non traitées de sisal. En effet, apres le traitement, on constate un changement
notable de la morphologie des fibres de sisal. En outre, on remarque aussi que la surface
superficielle de la fibre de sisal non traitée est recouverte par les graisses et les cires, de ce
fait, elle devient plus lisse. Par contre, cette douceur disparait apres le traitement des fibres,
et la surface de ces dernieres devient relativement plus rugueuse. Cette rugosité est

probablement due a I’élimination de la pectine. En effet, plusieurs travaux [MUK 72] ont
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montré que le rouissage di a I'action par hydrolyse des enzymatiques sous I'alternance de

I’humidité et de la chaleur décompose les pectines.
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IV.2.3 Influence du pourcentage de la fibre

La figure IV.4 présente I'évolution de la contrainte maximale (o:) et du module
d’élasticité (E:) des bio-composites (époxyde/fibres) en fonction du taux de fibres ‘X3’ (ou
pourcentage de fibre) testés en traction simple. Pour ce faire, on a fait varier le taux de fibre
de chaque type de bio-composite par pas de 5 (10, 15 et 20 % en masse). Les autres
variables sont maintenues au niveau moyen: le type de chimique ‘X’ est NaHCOs et la durée

de traitement ‘X4’ = 12 heures.

On remarque qu’avec l'augmentation du pourcentage de renforts cellulosiques Xs’, on
améliore quasi systématiguement les propriétés mécaniques des bio-composites (la
contrainte maximale o: et le module d’élasticité E:). Cela est di a I'augmentation de la
densité de bio-composite ainsi qu’a la réduction des zones vides entre la fibre et la résine ;
ce qui nécessite l'application des contraintes a la rupture importante [ZAR 03]. Des
recherches [BEN 07, COR 13 et MAD 18] se sont intéressées a l'influence de la fraction
volumique des fibres sur les propriétés mécaniques des bio-composites. A titre d’exemple,
Coroller et autres [COR 13] ont mis en évidence I'effet de la fraction volumique des fibres sur
les propriétés mécaniques des bio-composites de polypropyléenes-fibres de lin testé en
traction simple. Les autres auteurs [BEN 07 et MAD 18] ont observé que les propriétés
mécanique des composites (contrainte maximale et module d’élasticité) augmentent
linéairement et d’une facon sensible avec I'augmentation de la fraction volumique des

fibres.

En pratique, les conséquences de l'influence du pourcentage des fibres sur les
propriétés mécaniques des bio-composites se présentent comme suit :

— l'augmentation du pourcentage des fibres de 10 a 20 wt.%, fait accroitre les propriétés
mécaniques des bio-composites (o: et E) respectivement de [(0tin = 135,63 %, Otjute =
103,90 % et Otsisal = 56,8 3 %) et (Etiin = 135,63 %, Etjute = 46,30 % et Etsisa = 73,79 %)]. |l
est a noter que les propriétés mécaniques des bio-composites (o: et E:) sont trés

affectées par le pourcentage des fibres.

— Ainsi, les valeurs maximales des propriétés mécaniques de traction (o: et E:) sont de
I'ordre de 58 MPa et 2 GPa, respectivement. Ces deux derniéres sont atteintes des que la

fraction volumique vaut 20 %, pour le bio-composites renforcé par des fibres de jute.
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IV.3 COMPORTEMENT MECANIQUE DES COMPOSITES EN FLEXION TROIS POINTS

Dans cette partie, le comportement en flexion trois points des bio-composites est
étudié. La flexion trois points est un essai mécanique classique. Il représente le cas d'une
poutre posée sur deux appuis simples et soumise a une charge concentrée transversale,

appliquée au milieu de la poutre [PAR 16].

Les propriétés en flexion représentent la flexibilité d’'un matériau, ainsi, la bonne
résistance a la flexion indique que le matériau peut supporter des charges extérieures,

(rigides) tout en ayant une bonne dureté [SHE 12].

IV.3.1 Influence du type de fibre

Les résultats obtenus (Fig. IV.5) illustrent I’évolution de la contrainte maximale a la
rupture en flexion (oy) et le module d’élasticité (Ef) en fonction du type de fibre (lin, jute et
sisal) lors de la flexion simple a X3 (le pourcentage de fibre) = 15 wt.% et X4 (la durée de

traitement) = 12h.

D’apreés cette figure, on remargue que le comportement en flexion simple est similaire
a celui observé durant l'essai de traction. Ces résultats indiquent aussi, que les bio-
composites renforcés par des fibres de jute, présentent les meilleures performances, en
terme de la contrainte maximale a la rupture et du module d’élasticité en flexion. Les bio-
composites renforcés par des fibres de sisal sont en deuxiéme position et en dernier lieu
figurent les bio-composites renforcés par des fibres de lin. A ce titre, les rations des
propriétés mécaniques des bio-composites sont: oiin = 1,43 Ouute, Etin = 1,89 Ejute, Osisal = 1,61
Ojute €t ELin = 2 Esisal respectivement. Ces valeurs s’obtiennent grace a la rigidité et le diamétre
de la fibre ainsi que I'adhérence a linterface fibre-matrice. Des résultats similaires ont été

obtenus par Justin Merotte et autres [MER 18].
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1IV.3.2 Influence du type de traitement chimique

Les propriétés mécaniques des matériaux composites dépendent de la nature des
fibres et du polymere ainsi que de la qualité d’interface fibre-matrice [ZYL 11]. Les fibres
végétales sont hydrophiles, car elles sont composées de lignocelluloses, qui
contiennent des groupes hydroxyles. Ces fibres sont donc incompatibles avec les
thermoplastiques. Pour cela, la modification de la surface des fibres est généralement

nécessaire afin d’améliorer leur adhésion avec la matrice polymérique.

La figure IV.6 donne I'évolution des propriétés mécaniques en flexion trois points des
bio-composites (matrice époxyde) renforcés par des fibres de lin, jute et sisal non traitées et

traitées par NaOH ou NaHCOs dans les conditions suivantes : X3=20 wt. % et Xa= 12 heures.

Les propriétés mécaniques des bio-composites, a partir des fibres traitées, sont plus
élevées que celles des bio-composites renforcés par des fibres non traitées a cause de la
teneur en cellulose qui est plus élevée dans les fibres traitées. Cependant, ces derniéres
deviennent plus polaires que les fibres non traitées, d’ou I'amélioration de la compatibilité

entre les fibres et la matrice époxyde [ARB 05 et KAR 07].

Pour les bio-composites renforcés par des fibres non traitées de lin, jute et sisal, leurs
résistance maximale a la flexion (o7 a augmenté de 224,86 %, 469,06 % et 295,23 %
respectivement comparée a la résine époxyde pure (19,07 MPa). Le module de flexion
moyen (E) des bio-composites a fibres de lin, jute et sisal non traitées a augmenté aussi de

628,29 %, 1869,49 % et 1196,40 % par rapport a celui de la résine pure (0,35 GPa).

De la méme maniere, les bio-composites a fibres traitées (lin, jute et sisal) enregistrent
une amélioration respective de 76,37 % ; 31,73 % et 57,34 % par rapport a ceux non traitées
(33,10; 79,67 et 46,52 MPa). Le module de Young en flexion des composites renforcés par
les fibres traitées de lin, jute et sisal offrent aussi une augmentation supplémentaire
respectivement de 61,87 % ; 14,8 % et 25,19 % par rapport a ceux non traités (1,36 ; 5,71 et
3,35) GPa. Ces résultats s'expliquent par le fait que les traitements éliminent les impuretés
de la surface des fibres, donnant ainsi une bonne adhésion inter-faciale et un bon mouillage

[HAQ 18].

Page 126



Chapitre IV

Analyse du comportement de bio-composite

© 140
o [ Jln
= ] Jute
‘E":.. 120 - Sisal
2 |
2 100 - *}
o
2
S 80- o
™ 1
o 1
T 60 1
E Ea
- T
g 40
3
c
‘s 20 -
=
: |+‘
o
O 0
Matrice -1 0 1
NaCHO; Brute NaOH
Type de traitement chimique, X,
8

Lin

Jute

Module d’élasticité en flexion (E), GPa
i Y

Sisal _}

g
o
=
[
Matrice -1 0 1
NaCHO;, Brute NaOH

Type de traitement chimique, X,
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Fig. IV.8 Image obtenue par MEB d’un bio-composite renforcé par des fibres de jute traitées

par NaHCO3

Fig. IV.9 Image obtenue par MEB d’un bio-composite renforcé par des fibres de sisal traitées

par NaHCO3
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Un exemple typique des images obtenues par MEB des bio-composites renforcés par
les fibres traitées a la soude NaOH et par les fibres traitées par bicarbonate NaCHO3 sont
illustrées par les figures IV.7 a IV.9. Ces images montrent clairement I"'adhérence fibres-
matrice. On distingue des surfaces de la matrice fissurées et des particules détachées de la
matrice qui s’accrochent bien aux fibres apres leurs ruptures. D’autre part, on peut trouver
des fibres cassées lors de la fracture de I'éprouvette. Cela confirme que I'adhérence entre la

fibre traitée par la soude et le bicarbonate est tres forte.

IV.3.3 Influence du pourcentage de fibre

Des essais de flexion en trois points ont été réalisés afin de caractériser le
comportement mécanique des bio-composites renforcés par des fibres de lin, jute et sisal
traitées par NaCHOs. C'est la raison pour laquelle, on va présenter I'effet du pourcentage de
fibres sur les propriétés mécaniques (contrainte maximale a la rupture et module d’élasticité
en flexion). En effet, pour étudier I'influence du pourcentage de fibre sur les propriétés de
bio-composite, on a fait varier le taux de fibre de chaque type de bio-composite (10; 15 et
20 % en masse). Par contre, les autres variables sont maintenues au niveau moyen: le type

de chimique ‘X2’ est NaHCOs et la durée de traitement ‘Xa’ = 12 heures.

Les propriétés mécaniques en flexion trois points des bio-composites montrent que
lorsque le pourcentage de fibre augmente, le bio-composite posséde une contrainte
maximale a la rupture et un module d’élasticité plus élevés, mais un allongement a rupture

faible similairement au comportement en traction (Fig. IV.10).

Les valeurs maximales des propriétés mécaniques de flexion (or et Ef) sont de I'ordre
de [(oflin = MPa, Ofjute = MPa et Ofsisat = MPa) et (Efiin = GPa, Efjute = GPa et Efsisa = GPa)]. Ces
dernieres sont enregistrées pour une fraction volumique de 20 %, lorsqu'on utilise des bio-
composites renforcés par des fibres de jute. L'influence du pourcentage de fibre sur les
propriétés mécaniques (oy et Ey) sont : I'augmentation du pourcentage de fibre de 10 a 20
wt.%, accroit les propriétés mécaniques pour les trois bio-composites [(orin = 93,51, Ofjute =
56,86 et Of.sisa = 108,02) et (Efiin = 132,61, Efjute = 29,81 et Efsisal = 51,45] %. Il est a noter que
les propriétés mécaniques des bio-composites sont trés affectées par la variation de la
fraction volumique de fibre, cette augmentation provient du renforcement apporté par les
fibres, ce qui permet un bon transfert des contraintes de la matrice aux fibres. La méme

conclusion a été rapportée par les auteurs [RAO 10, FUN 02, RAN 99, PRA 11 et VIL 10].
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Fig. IV.10 Evolution de la contrainte maximale et du module d’élasticité en fonction du

pourcentage de fibre (X3) lors de la flexion a X2 = NaHCOs et Xa = 12h

Page 130



Chapitre IV Analyse du comportement de bio-composite

1V.4 CONCLUSION

Les propriétés mécaniques des bio-composites renforcés par des fibres naturelles
peuvent étre influencées par le type de fibre (X1), le type de traitement chimique (Xz) et par
le pourcentage de fibre (X3). On s’est intéressé a linfluence de ces éléments sur les
propriétés mécaniques des bio-composites polymere/fibres naturelles (lin, jute et sisal). De
ce fait, il ressort que :

— pour toutes les conditions de travail et quel que soit le type de chargement appliqué, la
variation du pourcentage de la fibre présente a un effet tres significatif sur les propriétés
mécaniques des bio-composites étudiés ;

— les fibres traitées par NaOH ou NaCHOs augmentent les propriétés mécaniques
(contraintes a rupture et modules élastiques) des bio-composites par rapport aux fibres
non traitées car I'adhérence inter-faciale et les liaisons intermoléculaires entre les fibres
et la matrice sont améliorées. Ceci est d( a I'augmentation du taux de cellulose, apres le
traitement chimique et a la compatibilité entre les fibres et la matrice. Ces modifications
de surface jouent un réle majeur dans la liaison entre la matrice et les fibres lors de
I’élaboration de matériaux composites, et peuvent ainsi influencer considérablement
leurs propriétés mécaniques;

— quel que soit les propriétés des bio-composites (contraintes a rupture et modules
élastiques), [l'utilisation des fibres de jute traitée donne les meilleures
propriétés mécaniques;

— les observations au MEB confirment que I'adhérence entre la fibre traitée et la matrice

est forte, ce qui conduit a 'amélioration des propriétés mécaniques du matériau.
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CONCLUSION GENERALE

La disponibilité des fibres renouvelables encourage I'exploitation de ces derniéeres
dans l'industrie actuelle, sous forme des renforcents. La variété des propriétés mécaniques
des fibres naturelles peuvent étre expliqué par la variation des diameétres, la stabilité
thermique, le niveau de cristallisation de fibre ainsi que les différentes modifications de

surface (traitement chimique appliqué) et les additifs ajoutés aux matériaux composites.

D’apres ce travail, on a pu d’une part classer et modéliser les différents parametres
tels que le type de fibre’ X1/, le type de traitement chimique’ Xz, le pourcentage de fibre
‘X3 ‘et la durée de traitement ‘X4’ influengant les parameétres technologiques étudiés (la
contrainte maximale en traction o:; le module de Young en traction E: la contrainte
maximale en flexion oy et le module de Young en flexion E), d’'une part. D’autre part, a partir
de cette modélisation, une optimisation de ces derniers a été effectué en utilisant la

fonction désirabilité et réaliser et confirmer ces résultats.

Grace a ces résultats obtenus, les conclusions suivantes pourraient étre tirées :
v & partir des images de MEB, le traitement chimique par NaOH et bicarbonate de sodium

rend les fibres plus rugueuses, suite a I’élimination des cires, pectines et hémicellulose ;

v' d’aprés la caractérisation mécanique en traction des fibres de sisal, jute te lin, on a
remarqué que la contrainte maximale et le module de Young de ces derniéres varient en
fonction de la longueur de fibre. D’autre part, on remarque aussi une dispersion des
résultats a cause de l'anisotropie des fibres (niveau de cristallisation, diameétre et

procédes d’extraction) ;

v la meilleure contrainte maximale & la traction des fibres a été enregistrée par les fibres
de jute pour une longueur de 10 mm avec 248,02 MPa. Contrairement au module de
Young, le meilleur résultat est enregistré pour une longueur de 10 mm de la fibre de lin

(14,02 GPa) ;

v’ la caractérisation des matrices polyester et époxy utilisées opte aux résultats suivant :
ces derniéres enregistrent une contrainte maximale a la traction et un module de Young
de [17,36 et 3,63 MPa] et [0,69 et 0,098 GPa] respectivement. Par contre, la résine
époxyde présente des allongements trois fois plus importants que ceux de la résine

polyester ;
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v

I’'analyse de la variance ANOVA indique que le pourcentage de fibre est le parametre le
plus signifiant que tous les parameétres technologiques étudiés (la contrainte maximale
en traction o, la contrainte maximale en flexion oy, le module de Young en traction E: et
le module de Young en flexion Ef) avec une contribution de [(74,46 et 76,33); (13,80 et
49,02) ; (45,78 et 48,99) et (9,99 et 42,21)]% respectivement. Le type de fibre (X1) affecte
les propriétés mécaniques de bio-composite (o:, oy, E: et Ef) d'une maniere remarquable
pour les résines testées avec une contribution de [(0,90 et 2,15) ; (2,00 et 0,53) ; (7,50 et
12,35) et (9,82 et 0,44)]% respectivement. Le type de traitement chimique vient en
troisieme position avec une contribution minime. Par contre, la durée de traitement
chimique n’a pas d’effet significatif, comparativement aux autres parametres ;

les courbes comparatives des valeurs expérimentales et prédites, par les modeéles
mathématiques, donnent une trés bonne corrélation, cela s’explique vraisemblablement
par les valeurs du coefficient de corrélation R?, qui est de I'ordre de plus de 90%, pour o,
oy, E: et Efdes résines testés ;

trois optimisations ont été effectuées dans le but de maximiser les performances
mécaniques en traction, flexion et en traction/flexion ;

les conditions optimales enregistrées pour la premiere optimisation sont: 20% de
renforcement avec 72% des fibres de jute et 28% des fibres de lin, traitées par NaHCO3
pendant 4h14 min, pour la résine époxyde et 74% des fibres de jute et 26% des fibres de
lin traitées par bicarbonate pendant 4h28 min ;

les parametres optimaux en flexion sont : le taux de renforcement de 20% (87% jute et
13% sisal pour la résine époxy et polyester) avec un traitement chimique par NaHCO3
pendant 5h55 min et 11h41 min, pour la résine époxyde et polyester respectivement ;
les valeurs optimales expérimentales et prédites par optimisation sont trés proches, avec
une erreur tres faible : 4,50% pour la contrainte maximale en traction, 5,60% pour le
module de Young en traction, environ de 5,89 % pour la contrainte maximale en flexion
et 5,34 % pour le module d’élasticité en flexion ;

pour le cas d’optimisation des parametres technologiques en flexion, la notion des plis
est introduite et cing configurations sont testées : aléatoire, empilement jute/sisal/jute,
sisal/jute/sisal, jute/lin/jute et lin/jute/lin ;

les meilleurs résultats sont enregistrés pour la configuration jute/sisal/jute pour la résine

époxyde et lin/jute/lin pour la résine polyester ;
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v les composites renforcés par les fibres de jute présentent les meilleures performances
mécaniques en traction et flexion ;

v' le traitement chimique par NaOH et NaHCOs; engendre une augmentation des
caractéristiques mécaniques de 10 % pour la contrainte maximale a la traction, de 10,05
% pour le module de Young, environ 55,16 % pour la contrainte maximale a la flexion et
33,95 % pour le module de Young en flexion ;

v" Iaugmentation du taux de chargement (jusqu’a 20 %) provoque une augmentation des
performances mécaniques par rapport a la résine pure (o:= 98,78 %, E:= 85,24 %, of=

234,21 % et Ef= 1338,76 %).

Perspectives

Le travail réalisé dans cette thése peut étre enrichi et développé davantage. Il serait tres

intéressant :

d’étudier le comportement en fatigue des combinaisons optimales réalisées.

v

v' d’étudier le comportement tribologique des composites.

v" d’introduire la notion d’hybridation par les fibres synthétiques.
v

L'introduction des résines biodégradables.
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L'article intitulé: Flexural mechanical properties of natural fibre reinforced polymer
composites — a statistical investigation, a été publié dans la revue «Fibers and Polymers »
(Springer), DOI 10.1007/512221-020-1299-1. Volume 21(10), pp 2321-2337(2020)».
https://link.springer.com/article/10.1007/s12221-020-1299-1

Auteurs : A. Benkhelladi, H. Laouici, A. Bouchoucha et Y. Mouadji

L'article intitulé: Tensile and flexural properties of polymer composites reinforced by flax,
jute and sisal fibres, a été publié dans la revue «International Journal of Advanced
Manufacturing Technology (Springer), https://doi.org/10.1007/s00170-020-05427-2.
Volume 108(3): pp. 895-916 (2020)».
http://link.springer.com/article/10.1007/s00170-020-05427-2

Auteurs : A. Benkhelladi, H. Laouici et A. Bouchoucha

Communications Internationales

1.

4™ International Symposium on Materials and sustainable development, Boumerdes, 12-
14 Novembre 2019 (Algérie), par la communication suivante: Etude expérimentale et
statistique des composites a matrice polymeére renforcés par les fibres de jute en flexion.
http://www.urmpe.dz

Auteurs : A. Benkhelladi, H. Aouici et A. Bouchoucha

Fifth International Conference on Energy, Materials Applied Energetics and Pollution,
Constantine, 22-24 Octobre 2019 (Algérie), par la communication suivante: Etude des
caractéristiques mécaniques en traction d’'un bio composite renforcé en fibre de sisal,
utilisation de la méthodologie de surface de réponse.

http://www.umc.edu.dz

Auteurs : A. Benkhelladi, H. Laouici, A. Bouchoucha, L. Bouchelouh et L. Sahli

2" International Workshop on structural Mechanics and Materials, Batna 2, 17-18
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ANNEXE A2

ANALYSE DE LA VARIANCE

L’analyse de la variance est appelée « Analysis of Variance » dans la littérature anglo-
saxonne ; son appellation est couramment abrégée en ANOVA. D’une fagcon générale, en
matiere de régression, le principe de I'analyse de la variance est de subdiviser la variation
totale en une composante factorielle relative a I’équation de régression ou au modele utilisé,
et une composante résiduelle, la premiére devant étre testée par rapport a la deuxieme.

Les composantes factorielle et résiduelle seront mathématiquement représentées par
des carrés moyens, c’est-a-dire des variances. En définitive, I'intérét de I'analyse de variance
est de pouvoir tester de maniere absolue l'influence des facteurs sur les variations d’une
réponse donnée [VIV 02].

A2.1 Carrés moyens des facteurs et des interactions

La variance des facteurs s’obtient en calculant la somme des carrés des écarts (SCE)
qgue l'on divise par le nombre de degrés de liberté (ddl) associé au facteur f considéré. Le
nombre de degrés de liberté ddlr associé a un facteur f est le nombre de niveaux (de valeurs

distinctes) qu’il prend lors de la réalisation du plan, minoré de 1. On a donc dans tous les cas:

ddl; =Nn, —1

(A2.1)
Dans le cas des plans factoriels complets, on a I’égalité :
k
i=1 (A2.2)
La somme des carrés des écarts associée au facteur fvaut :
Nng Nng p
SCEf=Vf-Z[(Ef)f:,]2:yf,Z(yi—y) (42.3)
i=1 i=1 .
avec:
- 1N
y:N Zy,- la moyenne des réponses ;
i=1

N le nombre d’expériences pour lesquelles le facteur f prend un de ses Nns
Ve _N—nf niveaux (yr est identique pour tous les niveaux du facteur pour les plans
orthogonaux) ;
Vi la moyenne des réponses observées pour les expériences ou le facteur f
prend son ™€ niveau.
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Pour les interactions mettant en jeu les facteurs f et g, la somme des carrés des écarts vaut :

NniNnj -
SCE., =6, + ZZ[y-- -y, —y-+y]2
fg fa g ij i J (A2.4)
avec:
N o
5fg =——— le nombre d’expériences pour lesquelles le facteur f prend un de ses
Nng xNng  n  niveaux et lorsque le facteur g adopte un de ses Npg niveaux ;

Vi la moyenne des réponses observées pour les expériences ou le facteur
f prend son i®™¢ niveau, et ou le facteur g prend son j*™¢ niveau ;
lorsqu’il n’y a que 2 facteurs et aucune répétition d’expériences, on a

Yij= Vi

Le calcul des degrés de liberté d’une interaction est le produit des dd/ des facteurs mis
en jeu dans cette interaction. La généralisation aux interactions d’ordre supérieur se fait de
la méme fagon.

On déduit alors la valeur des carrés moyens, associés au facteur ou a l'interaction
considéré(e) x, comme étant :

SCE

X

M, =
ddl, (A2.5)

Pour 2 facteurs, on peut écrire la décomposition suivante :
On réalise alors une somme sur i et j, des 2 cotés de I'égalité mis préalablement au
carré. La somme se fait ainsi sur les niveaux de tous les facteurs. On aboutit alors a

I’équation de variance, démontrant I'additivité des sommes des carrés des écarts (membre

de droite) :
N%Nnj[ _]2
SCE, = yi: —y| =) SCE
' ,-:1,2:1 ! 2.5CE, (A2.7)
avec:

SCE; : la somme des carrés des écarts totale ;
SCEx : (x désignant un facteur ou une interaction) la somme des carrés factorielle.
Enfin, notons la relation donnant entre autre la valeur de ddl: : le nombre de degrés de

liberté total :

ddl t = Z facteurs ddli + Zint erctions dd// (A2.8)
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Il'y a donc également additivité des ddl. Pour les plans orthogonaux, on a dd/; = N-1.

A2.2 VARIANCE RESIDUELLE
Lorsqu’il existe une erreur expérimentale non nulle, I'’équation de variance fait

apparaitre un nouveau terme appelé communément variance résiduelle (SCE;) :

SCE, = 2SCE, + 2SCE, (A2.9)

La détermination de SCE; est nécessaire puisqu’elle intervient dans les tests composant
I’'analyse de variance. En effet, c’est a cette variance résiduelle que les SCEx sont comparées
afin de déterminer les caracteres significatifs des facteurs et des interactions x. La variance
résiduelle est un point de comparaison. Elle doit traduire une variation des valeurs de
réponse, dont 'amplitude est arbitrairement considérée comme faible. Tout facteur influent
doit donc posséder des caractéristiques fortement différentiées de celles de cette

composante.

Dans le cas des expériences réelles, la variance résiduelle est prise comme étant un
estimateur de la variance expérimentale, qui traduit la variabilité inhérente des résultats sur
plusieurs réalisations d’expériences identiques. Cependant, ['utilisation d’expériences
virtuelles exclut cette possibilité. Dans le méme temps, I’équation de variance doit toujours
étre vérifiée : la variance résiduelle (SCE;) est dans tous les cas une composante de la somme

des carrés des écarts totale (SCE:).

La variance résiduelle est le plus souvent calculée comme étant la somme des carrés
des résidus, i.e. des écarts entre réponses mesurées (y) et réponses calculées (Ymod)
correspondantes [PIL 94 et SCH 98].

Il s’agit donc de :

SCE, = %[y("X)— Ymod (iX )]2

(A2.10)

Calculer SCE; de cette maniére permet en définitive de tester le caractere significatif
des facteurs et des interactions et dans le méme temps d’évaluer la qualité du modele utilisé
(ymod). Cette solution n’est pas applicable lors de l'utilisation de plans saturés (plans

factoriels par exemple).

Dans ces cas précis, certains auteurs [GOU 96 et DRO 97] proposent la construction de

la variance résiduelle a partir des interactions dont les variances (carrés moyens) sont les
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plus faibles ; leurs valeurs doivent étre du méme ordre de grandeur. Le calcul de la variance
résiduelle (ou carrés moyens résiduels) peut alors s’écrire comme :

>.SCE

E

M, = SCE,
ddl,  2ddl (A2.11)

i

Les sommes des carrés des écarts (SCE) et les nombres de degrés de liberté (dd/) se
rapportant aux interactions choisies. Cette solution permet de retrouver la premiére écriture

de I'’équation de variance vue précédemment :

2SCE
oM. - SCE, _ |
ddl,  2ddl (A2.11)
i

De maniere générale, si une telle variance résiduelle ne peut étre construite, il est
inutile de calculer TANOVA : ses résultats seraient inexploitables.

Par exemple, si les effets des interactions sont du méme ordre de grandeur que ceux
des facteurs principaux, ce dernier mode de construction de SCE; devient inapplicable car il
n’est alors plus possible d’assimiler la variance construite a une composante résiduelle ou de
bruit.
A2.3 TEST DE FISHER-SNEDECOR

Le test de Fisher-Snedecor permet de comparer 2 variances, par utilisation de la loi
statistique dite de Fisher (ou loi F). Celle-ci travaille sur un quotient de variances et prend en
compte le nombre de degrés de liberté de chacune d’elles. Les variances concernées doivent
étre celles de variables aléatoires a distribution normale et a variances constantes.
On calcule alors le ratio suivant, pour le facteur considéré :
Fobs = CMX

M,

La variance associée au facteur ou a l'interaction étudié(e) (CMx) peut étre considérée

(A2.12)

comme égale a la variance résiduelle (CM,) si le rapport Fops est faible, i.e. inférieur a une
valeur seuil statistique. On définit ainsi I'hypotheése statistique Ho, selon laquelle I'affirmation
précédente est vraie. Si c’est le cas, Fops €st alors une valeur observée d’une variable F de
Fisher-Snedecor, a ddls et ddl, degrés de liberté.

L'hypothése Ho doit étre rejetée au niveau, lorsque :

P(F =Fops ) < (A2.13)

Ou, de maniere équivalente, quand :
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P

obs 2 Fl—a

A2.4 TABLEAU D’ANALYSE DE LA VARIANCE

(A2.14)

Il est courant d’utiliser un tableau réunissant les résultats des calculs précédents. Il

peut prendre la forme suivante :

Somme des .
Sources de , Carrés Source
L. ddi| carrés F-value Prob. .
variation A moyens influente?
des écarts
facteur 1 ddil SCE1 CM1=SCE+/ddh CM1/CM;
facteur f Ddls SCE; CM=SCEs/ddlf CMs/CM,
P(F>Fobs) P<a?
facteur k ddlk SCEk CMi=SCE«/dd« CMi/CM;
interactionfg | o SCEs, CMiy=SCEr/ddly | CMya/CM:
Variation dl, SCE, CM,=SCE/ddl,
résiduelle
Totaux ddlt SCE;
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ANNEXE A3

F-TABLEAU

Table F: valeurs critiques de la distribution F

TABLE1 «=.05

Degrés de liberté pour le numérateur
i 2 3 4 5 6 7 8 9 10 15 20 25 30

161.4 199.5 2158 2248 2300 233.8 2365 238.6 240.1 242.1 2452 2484 2489 2505 |
18.51 19.00 19.16 19.25 19.30 19.33 1935 1937 1938 1940 1943 1944 1946 1947
10,13 955 928 912 901 894 889 885 881 879 870 8.66 863 862
771 694 659 639 626 6.16 609 604 600 596 586 580 577 575
661 579 541 519 505 495 488 482 4797 474 462 456 452 45
599 514 476 453 439 428 421 415 410 406 394 387 383 381
5.59 474 435 492 397 387 379 373 368 364 351 344 340 338
532 446 407 384 369 358 350 344 339 335 322 315 311 308
512 426 386 363 348 337 329 323 38 3.4 301 294 289 286
496 4.10 371 348 333 322 314 307 3.02 298 285 277 273 270
484 398 359 336 320 309 301 295 290 285 272 265 2.60 257
475 389 349 326 311 3.00 291 285 280 275 262 254 250 247
467 3.81 341 318 303 292 283 277 271 267 253 246 241 238
460 374 334 311 296 285 276 270 265 260 246 239 234 231
454 368 329 3.06 290 279 271 264 259 254 240 233 228 225
449 363 324 301 285 274 266 259 254 249 235 228 223 219
445 359 320 296 281 270 261 255 249 245 231 223 218 215
441 355 316 293 277 266 258 251 246 241 227 219 214 211
438 352 313 29 274 263 254 248 242 238 223 216 211 207
435 349 310 287 271 260 251 245 239 235 220 212 207 204
2 430 344 305 282 266 255 246 240 234 230 215 207 202 198
426 340 301 278 262 251 242 236 230 225 211 203 197 1M
423 337 298 274 259 247 239 232 227 222 207 199 194 L9
420 334 295 271 256 245 236 229 224 219 204 196 191 1.87
417 332 292 269 253 242 233 227 221 216 201 193 188 184
408 323 284 261 245 234 225 2108 212 208 192 184 178 174
403 318 279 256 240 229 220 213 207 203 187 178 173 169
400 315 276 253 237 225 217 210 204 199 184 175 169 165
120f 392 307 268 245 229 218 209 202 19 191 L75 166 160 LS55
200 389 3.04 265 242 226 214 206 198 193 188 L72 162 156 152
500! 3.86 301 262 239 223 212 203 196 190 185 169 159 153 148
1000] 385 301 261 238 222 211 202 195 139 184 168 158 152 147

Degrés de liberté pour le dénominateur

N B B B BJ 1) o www www s e e e e e
8098900& VOO DDA P W=D OB AW -
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Annexe A4

Courbes contrainte-déformation en traction pour les deux résines
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Annexe A5

Courbes contrainte-déformation en flexion pour les deux résines

utilisées
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