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INTRODUCTION







I.1. Contexte industriel

Depuis quelques années, ['usage des matériaux composites dans les industries du Transport
connait un essor considérable. En 2002, dans plus de 95% des composites, les fibres de verre sont
utilisées en tant que renfort [1].

Dans un contexte actuel de plus en plus axé sur la prise en compte des impacts environnementaux, le
probléme du recyclage s’est rapidement posé pour les composites renforcés par ces fibres synthétiques
et a favorisé I’émergence des fibres naturelles.

En effet, les fibres naturelles peuvent constituer une alternative intéressante aux fibres de verre,
notamment grice a leur plus grande recyclabilité. Contrairement aux fibres de verre, les fibres
naturelles peuvent étre incinérées en fin de vie, on parle de bilan neutre face aux émissions de CO,
dans I’atmosphere car leur combustion produit une quantité de dioxyde de carbone égale a celle que la
plante a absorbé pendant sa croissance [2]. Par ailleurs, Joshi et al. [3] ont montré dans leurs travaux
que I’impact environnemental de la production de fibres naturelles est moins sévere que celui des
fibres de verre. En effet, la culture des fibres naturelles se base principalement sur I’énergie solaire. La
production et I’extraction des fibres utilisent peu d’énergie fossile. Par exemple, le chanvre peut étre
cultivé grace a de tres faibles quantités d’engrais et quasiment aucun pesticide et pousse dans toutes
les conditions. De plus, c’est une plante annuelle et renouvelable par culture ce qui renforce sa
disponibilité. Au contraire, la production des fibres de verre, obtenues a partir de silice et d’additifs,
dépend en grande partie de I’énergie fossile. Ainsi, ces travaux ont montré que la production de fibres
de verre conduit a I'utilisation de 5 & 10 fois plus d’énergie non renouvelable [3]. Les résultats
présentés par AFT Plasturgie confirment ces données en comparant la consommation énergétique
dédiée a la production d’un kilogramme de fibres de chanvre ou de verre. Cette étude établit une
consommation énergétique de 3,4 MJ et une émission de 1,2g de sulfates et de 0,95g de nitrates pour
un kilogramme de fibres de chanvre contre 48,3 MJ et une émission de 8,8g de sulfates et de 2,9g de
nitrates pour la méme masse de fibres de verre [4]. Par ailleurs, les voies industrielles de valorisation
des matériaux naturels sont nombreuses. Par exemple, ’industrie du chanvre peut étre tres diverse
avec de nombreux produits dérivés. Ainsi, 55% de la paille sera transformée en chenevotte et 10 a 15
% en poussieres. Enfin, 30% de la paille sera utilisée sous forme de fibres avec 22 % pour les fibres
techniques, 4% pour les fibres courtes et 3% pour les fibres tres courtes [5].

Dans ce contexte particulierement soucieux de I’impact environnemental, les fibres naturelles
sont de plus en plus considérées comme de potentielles remplacantes des fibres synthétiques. Les
applications de renforcement utilisent principalement des fibres ayant une fonction structurelle dans la
nature, ainsi les fibres végétales et plus particulierement les fibres libériennes qui proviennent de tiges
de plantes (lin, chanvre, jute, ramie) constituent de potentiels renforts de matériaux composites a
matrices thermodures ou thermoplastiques [3]. L’utilisation de ces fibres naturelles repose notamment

sur le fait qu’elles possedent une faible densité et que leurs modules d’Young spécifiques
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concurrencent ceux des fibres de verre [2]. De plus, les fibres naturelles se travaillent tres facilement
avec les technologies du textile (tissages) qui constituent une réponse compétitive aux sollicitations
croisées. En effet, bien que tres peu d’études concernent les composites a renforts tissus, ils permettent
de réduire les colts de production et présentent I’avantage d’une conformation aux structures avancées
associée a une facilité de drapage [6]. Plus particulierement, Wambua et al. [2] ont montré que les
caractéristiques mécaniques (modules et contraintes maximales en traction et en flexion) des
composites chanvre/polypropyléne sont supérieures a celles de composites renforcés avec d’autres
fibres naturelles telles que le kenaf, le coco, le sisal ou le jute.

Cependant, il subsiste de nombreux verrous techniques a I’utilisation des fibres végetales en tant que
renfort dans les composites. Par exemple, les fibres naturelles ne sont pas fabriquées par un processus
industriel, la quantité de fibres produites dépend de 1’environnement et la reproductibilité de leurs
caractéristiques physiques et mécaniques ne peut pas étre parfaitement maitrisée. Par ailleurs, le

probleme de la compatibilité entre la matrice hydrophobe et les fibres hydrophiles peut conduire a une

interface fibre/matrice faible.
L.2. Le Projet Compochanvre

Pour pouvoir progresser dans la connaissance de ces nouveaux matériaux, un projet régional
baptisé « Compochanvre » a été mené de 2007 a 2010. Ce projet concernait le développement et
I’optimisation de composites a fibres longues de chanvre et a matrices thermodures en lien avec les
parametres microstructuraux de la plante. Il a été financé par la région Poitou-Charentes suite au
lancement d’un programme de réintroduction de ces cultures qui a débuté des 2005. Ce projet a

regroupé plusieurs acteurs qui sont présentés dans le Tableau 1.

Acteurs de recherche Acteurs de développement Collaborateurs
du projet
Laboratoire Etablissement Structure Localication
Valagro Pole
Institut Pprime (ex LMPM) ENSMA Centre de recherche et . .
Département physique et Poitiers développement pour Poitiers Eco Industries
mécanique des matériaux la valorisation des Tisserands
agroressources
i éri Lin et L’ Autre
PhyMoTs . 5 Critt Matériaux
. . . Université de Centre régional pour P
Laboratoire de physiologie . ) Rochefort | Coopératives
PR Poitiers I’innovation et le
moléculaire du transport des transfert d )
sucres chez les végétaux ransier .e AgrlCOICS
technologie

Tableau 1. Liste des partenaires du projet « Compochanvre ».
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Ce projet pluridisciplinaire a integré les différentes étapes de I’utilisation des fibres, depuis les
techniques culturales du chanvre, jusqu’a la caractérisation des propriétés physiques et mécaniques de
ces fibres et des composites. 1l s’est articulé autour de deux axes majeurs :

- L’axe « biologie végétale » a eu pour but d’étudier l'ultrastructure et la composition
des fibres par différentes techniques de microscopie. Le matériel végétal utilisé a été prélevé dans des
exploitations de la région ou a été cultivé en serres.

- L’axe « mécanique » a eu pour objectif de caractériser a la fois d’un point de vue
microstructural et mécanique les matériaux composites chanvre/époxy. A chacune des étapes de ce
travail, une comparaison systématique avec des fibres synthétiques (fibre de verre) a été réalisée pour
permettre de mieux cerner la faisabilité du projet. De plus, une comparaison avec les fibres de lin,
historiquement plus développées dans la moitié Nord de la France, a également été effectuée.

Le lien entre ces deux axes a été construit autour de la caractérisation des variations des propriétés
mécaniques des fibres en fonction de différents parametres culturaux afin de fournir les fibres les plus
adaptées a leur utilisation dans les matériaux composites. Notamment, différents criteres ont été testés
tels que la variété de chanvre, les conditions de cultures ou encore la zone de prélevement dans la

plante.
L.3. Objectifs et démarche

Ces travaux de doctorat ont été réalisés dans le cadre du Projet « Compochanvre » et
contribuent a répondre aux objectifs de I’axe mécanique et de 1’axe commun énoncés précédemment.
Dans le cadre de ce travail, nous avons cherché a caractériser les composites tissés a fibres longues de
chanvre. Trois thémes majeurs sont abordés : les caractérisations microstucturales et mécaniques de
chacune des différentes échelles qui composent les composites a renfort tissu de chanvre, de lin et de
verre, puis 1’analyse des mécanismes d’initiation et de développement des endommagements dans les
composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy et enfin la caractérisation de [I’interface
fibre/matrice des composites chanvre/époxy.

Dans la premiere partie de ce manuscrit, un état de 1’art sur les différentes thématiques
abordées est proposé. Cette partie permet d’introduire les matériaux naturels, leurs caractéristiques
microstructurales et mécaniques puis de préciser les méthodes de caractérisation de I’endommagement
des composites. Les travaux relatifs a la caractérisation et I’optimisation de I’interface fibre/matrice
dans les composites a fibres végétales sont également discutés.

Dans la seconde partie de ce manuscrit, I’ensemble des techniques et des instrumentations
utilisées sont décrites et la microstructure de chaque échelle des composites étudiés est présentée. Les
structures des fibres et des fils de verre, de lin et de chanvre ont notamment été comparées. Les tests

effectués ont permis de valider et d’optimiser la technique de mise en forme des composites étudiés.
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La troisieme partie de ce manuscrit est consacrée a I’étude du comportement mécanique des
composites a matrice époxy et a renforts tissus de verre, de lin et de chanvre. Le comportement
mécanique de chaque échelle de la microstructure est étudié et notamment, des analyses statistiques
sont mises en place pour évaluer les propriétés mécaniques des faisceaux de fibres de chanvre et
quantifier leurs variabilités. Les réponses des composites [0/90]; et [-45/+45]; chanvre/époxy,
lin/époxy et verre/époxy face a I’initiation et au développement des mécanismes d’endommagement
sont étudiées grice a la technique d’émission acoustique couplée a des observations microstructurales
et au suivi de la perte de rigidité.

Enfin, la derniere partie de ce manuscrit s’intéresse a la caractérisation de 1’interface
fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy et aux voies d’optimisation de celle-ci. Pour cela, des
tests de fragmentation et des mesures par corrélation d’images numériques réalisées sur des

éprouvettes spécifiquement développées sont associés a des simulations numériques.
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PARTIE 1 : ETAT DE L’ART

Cette partie a pour but de présenter I’état de ’art dans le domaine des composites a fibres naturelles.
Plus précisément, les caractéristiques microstructurales et mécaniques des matériaux seront
présentées. Les méthodes de caractérisation de |’endommagement seront introduites. Enfin, les
travaux traitant de la caractérisation et de !’optimisation de [’interface fibre/matrice dans les

composites a fibres végétales seront discutés.
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Chapitre I.Les Composites a fibres

naturelles
L.1. Structure et comportement des renforts
1.1.1 Composition pariétale des fibres de chanvre et de lin

Les fibres naturelles sont situées dans le phloeéme parenchymeux, entre le bois (central) et
I’écorce (en périphérie) de la tige de la plante [7]. Lorsqu’elles sont extraites de tiges de plantes telles
que le lin, le chanvre, la ramie ou le jute, on parle de fibres libériennes [8]. La croissance en épaisseur
ou croissance secondaire des tiges est assurée par le cambium générant des tissus secondaires : le
xyleme secondaire (ou bois) vers I'intérieur et le phloeme secondaire vers I’extérieur de la tige [5].
L’architecture des fibres de chanvre et de lin se décompose en trois couches principales: la paroi

primaire, la paroi secondaire et le lumen (Figure 1.1).

Elementary fibre
Bundle of fib (diameter: 20 — 40 pm)

(few tens)

3:] Secondary wall

Middle
lamellae Secondary
Cell wall

Primary wall

Lumen

Primary
e Cell wall
(~0.1 pm) ___//

Stem
(Few millimeters in diameter)

Fibrils

’i% Microfibrils
(~100 A)

Figure 1.1: Illustration schématique de la composition pariétale et de la structure des fibres naturelles
[9-10].

Apres la mort cellulaire, le lumen correspond a 1’espace vide au centre de la cellule, occupé par le
cytoplasme durant sa vie. La paroi primaire est constituée d’une structure fibrillaire de cellulose
enrobée dans une matrice pectique et hémi-cellulosique [5]. La paroi secondaire est la composante

majoritaire des fibres, elles se compose de trois sous couches pariétales S1, S2 et S3 [5,9]. La lamelle
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moyenne assure la cohésion intercellulaire. La présence de lignine contribue a renforcer cette cohésion
[5], les fibres se présentent alors sous forme d’amas ou faisceaux de fibres (Figure 1.1). A maturité, les
fibres de chanvre et de lin posseédent une armature en hélice de fibrilles de cellulose enrobées par une
matrice amorphe pectine-lignine-hemicellulose [11] et présentent des sections droites polygonales [9,

12]. Elles sont caractérisées par leur composition chimique, le rapport [/ @, rapport de la longueur sur

le diametre des fibres, ainsi que par I’orientation des microfibrilles de cellulose qui les constituent.
L’orientation de ces microfibrilles de cellulose par rapport a ’axe de la cellule définit 1’angle
microfibrillaire. Les parametres qui caractérisent les fibres de chanvre et de lin ont été étudiés dans de
nombreux travaux qui témoignent de variations importantes sur chaque type de fibre. Le Tableau 1.1

regroupe des exemples provenant de plusieurs études.

Fibre de chanvre Fibre de lin
Composants (%) Références Composants (%) Références
64,1 13
Cellulose 64- 68,1 [13] Cellulose [13]
64,1-67 [9]
15,1 1
>, [13] 12 [13]
. 15 [14] -
Hémicellulose 540 15 Hémicellulose

: [15] 11-13,7-16,7 [9]

10,66 [16]

14
Pectine 0 [14] Pectine 1,8 [9]

6,17 [15]

1 1
0,6 [13] ) [13]
.. 4 [14] ..
Lignine o7 (5] Lignine

: 2-2,9 [9]

6,61 [16]

Grandeurs microstructurales
Angle Angle

microfibrillaire (°) 6.2 [17] microfibrillaire (°) 10 [17]
Rapport [/ ¢ 549 [18] Rapport [/ ¢ 1650 [19]

Tableau 1.1. Composition chimique et microstructure des fibres de chanvre et de lin.

La structure hiérarchique des fibres naturelles a été étudiée dans les travaux de Bergander et al. [20],
qui ont montré que la fibre de bois pouvait étre considérée comme un matériau composite. Lors de ces
travaux, les caractéristiques mécaniques de la fibre de bois ont été évaluées en considérant chacune de
ses neuf couches constitutives comme des matériaux composites constitués d’une matrice de lignine et
d’hémicellulose renforcée par des fibrilles de cellulose. A partir des propriétés mécaniques des
constituants élémentaires : lignine, hémicellulose et fibrilles de cellulose, Bergander et al. [20]
obtiennent les caractéristiques mécaniques des fibres de bois. Les travaux de Bergander et al. ont
montré que les caractéristiques mécaniques élastiques de la cellulose étaient déterminantes pour les
propriétés élastiques dans le sens longitudinal des fibres et que dans le cas du module transverse,

I’utilisation de constantes orthotropes pour la lignine et 1’hémicellulose donnait une meilleure

-16 -



approche des résultats expérimentaux. Enfin, ces travaux soulignent I’importance de la couche S1 pour
I’évaluation des propriétés transverses. Les travaux de Baley [9] ont également permis d’estimer le
module d’Young d’une fibre de lin en la considérant comme un matériau composite. Une bonne
approximation des propriétés mécaniques de la fibre est alors obtenue en ne modélisant que la couche
S2 de la paroi secondaire. La couche S2 est modélisée comme un empilement symétrique de plis,
chaque pli étant assimilable a un ensemble de fibrilles de cellulose orientées avec un angle 0
correspondant a I’angle microfibrillaire. Dans ce modele, la matrice est assimilée a de la lignine. Dans
les travaux de Bergander et al. et de Baley, I’estimation des propriétés se fait a ’aide d’un modele
construit a partir d’expression micromécaniques proposées par Halpin-Tsai [21], appliquées a des
composites a fibres courtes. Pour appliquer ces modeles, une connaissance précise des caractéristiques
mécaniques des constituants élémentaires des fibres naturelles est nécessaire. De nombreux travaux
portent sur la détermination de ces caractéristiques et présentent des dispersions importantes. Par
exemple, Eichhorn et al. [22], délivrent une analyse critique des valeurs du module longitudinal de la
cellulose dans laquelle ils font état des variations importantes sur les valeurs déterminées. Le Tableau
1.2 regroupe une liste non exhaustive des données bibliographiques sur les caractéristiques

mécaniques des constituants élémentaires de la fibre.

Cellulose Lignine Hémicellulose
134000 [23] 2800 [24] 8000 [24]
E, (MP
1 (MPa) 138000 [22] 4000 [23] 2000 [23]
2000 [23]
27200 [23] 2000 [25] 3500 [20]
Et (MPa) 27200 [9] 1000 [23] 800 23]
4000 [9]
4400 [23] 1500 [25] 1800 [20]
G (MPa) 4400 ] 600 [23] 1000 [23]
1500 [9] 2000 [9]
0,1 [23] 0,3 [23] 0,2 [20]
v 0,2 [23]
0,1 [9] 0,33 [9]
0,2 [9]
50000 [23]
l ¢ cellulose
1/ D)ecta 50000 [9] / /

Tableau 1.2. Propriétés élastiques des constituants élémentaires de la fibre.

1.1.2 Processus d’extraction des fibres et filage des fils

Différentes étapes sont nécessaires pour extraire les fibres de la tige de la plante et les préparer
au filage. Ces opérations permettent d’éliminer une partie des composants non cellulosiques tels que
les pectines, hémicelluloses ou lignines. De plus, en séparant les fibres, la pénétration de la résine lors

de I'imprégnation dans un matériau composite sera favorisée, or un des nombreux criteres de bonne
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adhésion pour la zone clé d’interface fibre/matrice dans les composites est le critere de bonne
mouillabilité [26].

La premiere opération d’extraction est le rouissage et peut s’effectuer par macération dans
I’eau, par un procédé mécanique ou encore par un processus chimique (rouissage enzymatique). Il
permet la dégradation partielle des pectines, des hémicelluloses et des inter-polymeres du réseau
pariétal [5]. Cette dégradation joue un rodle sur I’ancrage mécanique des fibres naturelles dans les
composites [27-28]. Il a, par exemple, été constaté dans les travaux de Li et al. [28] que la contrainte a
rupture des composites MaPP/chanvre a renforts fibres courtes est plus importante pour les composites
renforcés par des fibres rouies, celles-ci possédant pourtant une contrainte a rupture en traction plus
faible que celle des fibres non rouies. Cette augmentation de la contrainte a rupture des composites est
attribuée a I’élimination des composants non cellulosiques, ce qui augmente la rugosité de surface et
I’exposition des groupes OH [28].
Apres rouissage, les fibres sont extraites de la tige par un procédé mécanique, le défibrage, qui permet
de désolidariser la fibre de la chenevotte. Cette opération est cruciale pour obtenir un bon isolement
des fibres utilisées par la suite comme renfort et permet notamment une séparation totale des fibres de
I’épiderme [14,29].
Au terme de ces étapes, 1’affinage se fait au moyen de cardes. Les fibres sont peignées et démélées
afin de les rendre paralleles pour le filage. Cette derniere opération se fait par torsion des filaments de

chanvre de facon a ce qu’ils restent solidaires.

1.1.3 Structure et composition des fils

A Tissue de l'opération de filage, les fils présentent une structure hélicoidale, et sont
composés d’un grand nombre de fibres enroulées en spirale et formant un angle avec I’axe du fil qui
dépend de la méthode de filage utilisée. Dans la bibliographie, trés peu de travaux étudient la
microstructure des fils. Les travaux de Madsen et al. [12] sur des fils de type bitord définissent un
angle de torsion qui diminue de I’extérieur du fil vers I’intérieur du fil. La structure interne du fil de
chanvre est caractérisée au moyen d’observations microscopiques des sections droites des fils. Un
angle moyen de 15° & la surface du fil a été€ mesuré et I’angle moyen de 1’ensemble des fibres dans le
fil a été estimé a 11° [12]. Madsen et al. [12] constatent une section droite circulaire du fil, avec une

distribution spatiale uniforme de fibres dans le fil. Les fibres se présentent a la fois sous forme de

faisceaux ou de fibres isolées (Figure 1.2).
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Chapitre I. Les composites a fibres naturelles

Figure 1.2: Microstructure d’un fil de chanvre [12].

Les études traitant de la composition chimique des fils de chanvre sont également rares. Les données

bibliographiques trouvées ont été répertoriées dans le Tableau 1.3

Fil de chanvre

Composants (%) Références

88,6-90,7 [12]

Cellulose 83 [14]

6,7-9,5 [12]

Hémicellulose 11 [14]

Pectine 1 [14]

1,5-2 [12]

Lignine 1 [14]

Tableau 1.3. Composition chimique des fils de chanvre.

Dans ces études, les pourcentages de cellulose sont beaucoup plus élevés dans le cas des fils (Tableau
1.3) que dans le cas des fibres (Tableau 1.1). Cependant, la provenance des fils est pour la plupart
industrielle, ce qui ne permet pas de retracer les traitements subis par les fils qui auraient pu modifier
leur composition chimique. Il n’est donc pas prudent de commenter les différences constatées dans la

composition chimique des fibres et des fils.

1.1.4 Comportement et propriétés mécaniques des renforts

1.1.4.1 Comportement et propriétés macroscopiques des fibres

Les structures hélicoidales des fibres et des fils naturels contribuent aux allures similaires des

courbes présentant le comportement mécanique en traction de ces matériaux (Figure 1.3).
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Figure 1.3 : Courbes de traction d’une fibre de lin et d’un fil de chanvre [7,12].

Les travaux précurseurs de Hearle [11] ont défini des 1963 les mécanismes de déformation des fibres
naturelles. Ces travaux expliquent que la déformation d’une fibre naturelle se traduit par une
augmentation de la longueur des fibrilles et des régions non cristallines, par une extension en spirale
par flexion et torsion des microfibrilles accompagnées d’une réduction du volume des fibrilles, de la
matrice interfibrillaire et des espaces présents et par un cisaillement des régions non cristallines pour
s’adapter a la nouvelle structure fibrillaire. D’apres les travaux de Charlet et al. [7] sur les fibres de
coton et de lin, la courbe contrainte-déformation des fibres peut €tre divisée en trois parties. La
premiere zone, linéaire, correspond a une mise sous tension des parois de la fibre, la seconde zone,
non linéaire, peut étre associée a une déformation visco-élasto-plastique de la partie amorphe de la
fibre et a un alignement des microfibrilles de cellulose suivant I’axe de traction. Enfin la troisieme
zone, linéaire, caractérise la déformation élastique des microfibrilles, c’est dans cette zone que le
module a été déterminé. L.’augmentation de la rigidité au cours de la traction est due a la réorientation
des microfibrilles de cellulose dans la direction de I’axe de la fibre [9].

De la méme maniére, Madsen et al. [12] divisent la courbe contrainte-déformation d’un fil de chanvre
en deux zones. Une premicre zone, non linéaire, dont la pente augmente puis une seconde zone
linéaire qui permet de calculer le module d’Young du fil (Figure 1.3).

Si de nombreux travaux se sont intéressés aux caractéristiques mécaniques des fibres naturelles pour
les comparer a celles des fibres synthétiques, les études sur les fils seuls sont beaucoup plus rares. Les
données bibliographiques collectées dans différentes études sont présentées dans le Tableau 1.4. Dans

ce tableau, le diametre ¢, le module d’Young E, la contrainte a rupture o", la déformation a rupture et

et enfin la densité des fibres et des fils de chanvre et de lin sont comparées aux propriétés des fibres de
verre.

Le diametre du fil n’a pas été précisé dans le Tableau 1.4 car il dépend des étapes de filage. Le fil de
provenance industrielle est caractérisé par son titre t. Le tex est I’'unité de mesure de la masse linéique

des fils, 1 tex représente la masse, exprimée en grammes, de 1000 m de fil. Le titre d’un fil s’exprime
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en numéro métrique et représente I’inverse du systeme tex soit Nm x représente

x.10° m de fil pour

1000g [30].
Fibres Fil
Verre Lin Chanvre Chanvre
O (um) | 13-15 [31] 10-30 [32] 10-30 [18,33] / /
E 70000- 28000- 30000- 9000-
(MPa) | 75000 [2,34] 100000 [2.19] 70000 [2.12] 13000 [12]
R

(N?Pa) 2400 [2,34] 350-1500 [2,32,34] 300-1000 [2,12,28,35] 550-700  [12,14]
ek (%) 3 [2] 1,1-2,9 [2,32] 1,6-2,4 [2] 5-7 [12]
Densité 5’; 2] 1,4-1,5 [2,19,30] 1,48-15 [2,18] /

Tableau 1.4. Caractéristiques des fibres de verre, de lin et de chanvre et des fils de chanvre.

D’apres les données bibliographiques (Tableau 1.4), la densité des fibres naturelles est trés inférieure a
celle des fibres de verre ce qui constitue un atout majeur pour les fibres naturelles. Les diametres des
fibres de verre, de chanvre et de lin se trouvent dans des gammes similaires. Les modules d’Young et
contrainte a rupture des fibres de lin et de chanvre présentent des dispersions importantes. Cependant,
les modules des fibres naturelles sont assez proches de ceux des fibres de verre si I’on s’intéresse aux
gammes hautes concernant les fibres naturelles et particulierement si on les rapportent a la densité. En
revanche, les contraintes a rupture des fibres de chanvre et de lin qui sont dans des gammes similaires
sont inférieures a celles des fibres de verre.

Les propriétés mécaniques des fibres naturelles issues de la littérature présentent des variations
importantes (Tableau 1.4). Tout d’abord, la difficulté de réaliser des essais mécaniques reproductibles
sur une fibre unitaire naturelle conduit a une dispersion importante des résultats obtenus. Ces
variations peuvent également €tre expliquées par de nombreux parametres. Lors de I’extraction de la
fibre et notamment lors du rouissage et du défibrage, la composition chimique des fibres peut étre
modifiée [8,22-24]. Une variation du taux de cellulose et de I’indice de cristallinité indique, par
exemple, une structure cristalline plus compacte qui conduit a des variations dans les propriétés
mécaniques de la fibre [8]. De plus, les fibres possédent une composition chimique différente selon
leur positionnement dans la tige de la plante. Les travaux de Charlet et al. [32] ont notamment montré
que la contrainte a rupture et le module d’Young des fibres de lin issues du haut et du milieu de la tige
sont plus élevés que ceux des fibres issues du bas de la tige. Par ailleurs, Pickering et al. [35] ont
étudié la contrainte a rupture moyenne de fibres de chanvre pour différents stades de croissance de la
plante et ont montré que la contrainte a rupture maximale était obtenue pour une croissance de 114
jours. Enfin, les travaux de Charlet et al. [32] et de Baley [9] ont également montré que le module
d’Young et la contrainte a rupture des fibres de lin diminuaient quand le diametre de celles-ci
augmente.

Dans le cas des fils, leurs propriétés étant liées a celles des fibres, les parametres tels que leur
composition chimique, la cristallinité de la cellulose ou la distribution des longueurs des fibres au sein

du fil sont susceptibles d’influer sur les valeurs mesurées [12].
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1.1.4.2 Variations des propriétés mécaniques avec les différentes

échelles de la microstructure du fil

Le module d’Young et la contrainte a rupture des fils de chanvre sont inférieurs a ceux des
fibres de chanvre, ce qui s’explique par leur structure hélicoidale mais également par le changement
d’échelle. Le Tableau 1.5 présente les rapports longueur sur diametre, I’angle des fibres et le module

d’Young moyen de la cellulose, des fibres et des fils de chanvre.

Cellulose Fibre Fil
[/ ¢ moyen 50000 23] 549 [18] 0
Angle moyen renforts / / 6,2 [17] 10 [17]
E moyen 136000 [22-23] 50000 2,12] 11000 [12]

Tableau 1.5. Propriétés moyennes des échelles de la microstructure d’un fil de chanvre.

D’apres le Tableau 1.5, chaque passage a une échelle supérieure, de la cellulose vers la fibre unique
puis vers le fil, entralne une diminution du module d’Young. En effet, le module d’Young de la
cellulose (136000 MPa) est divisé par trois pour obtenir le module d’une fibre unitaire de chanvre
(50000 MPa) qui est divisé par un peu plus de trois pour atteindre le module d’Young d’un fil de
chanvre (11000 MPa). Thygesen et al. [14] ont formulé les mémes constatations en s’appuyant sur les
valeurs de nombreux travaux. Ils soulignent une diminution de la contrainte a rupture de 1’échelle
moléculaire a I’échelle de la fibre, puis de 1’échelle de la fibre a 1’échelle du faisceau de fibres dans le
cas du chanvre. Thygesen et al. [14] attribuent la diminution de 1’échelle moléculaire a 1’échelle de la
fibre unitaire a une interface plus faible entre les lamelles concentriques de la paroi de la fibre, a un
affaiblissement de la fibre unitaire di aux défauts ainsi qu’a une contrainte de fixation insuffisante
entre la cellulose, I’hémicellulose, la lignine et la pectine. La diminution constatée entre 1’échelle de la
fibre et 1’échelle des faisceaux est expliquée par I’architecture en faisceau.

L’échelle a laquelle se situent les renforts utilisés dans le composite présente donc une importance
primordiale. Dans la littérature, 1’utilisation du terme « renfort fibres » lorsqu’il s’agit d’un composite
unidirectionnel est un abus de langage, il est en réalité question de renforts « faisceaux de fibres

courtes » et non de fibres unitaires.

I.2. Intérét et propriétés mécaniques des composites tissés a

fibres naturelles

Dans la littérature, parmi les nombreuses études sur les composites a fibres libériennes, la
grande majorité des travaux porte sur des composites a fibres courtes de chanvre ou de lin. Dans la
bibliographie, on trouve quelques études qui s’intéressent a des composites a renforts fibres longues
unidirectionnelles de lin ([32,37-38]) ou a renfort tissus de lin ou de jute ([6,39-40]). Mais tres peu

d’études portent sur le comportement mécanique de composites a renfort fil de chanvre [14,41].
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Le Tableau 1.6 présente les résultats bibliographiques concernant les caractéristiques mécaniques en
traction de composites a renforts tissus ou a renforts unidirectionnels (UD) pour différents taux
volumiques ou massiques de fibres, et, lorsque la donnée est renseignée dans la littérature, le

grammage, masse d’un metre carré de tissu, est indiqué.

Taux
S volumique ot
Résine Renfore | Direction| =0 |Grammage | g po | ™ | e 04) | Référence
traction . (g/m?) (MPa)
massique
de fibres
Polyester | Tissu de verre | chaine 51 540 27000-39000 | 451-483 | 1,5-2,3 [39]
. . . chaine 29 270 7300-9900 56-116 | 0,8-34 [39]
Vinylester Tissu de lin -
chaine 33 290 6300-7300 65-97 1,7-1,9 [39]
Epoxy Tissu de lin chaine 34,3% / 7800-8220 | 104-112 / [40]
Epoxy Tissu de lin trame 34,3%* / 5860-6040 62-66 / [40]
Polyester Tissu de jute chalne 45 / 5900-8100 57-63 / [6]
Lin (fibres .
+ - - -
Epoxy longues) UD chalne 19,8 £0,3 / 11100-12400 | 113-126 | 0,9-1,5 [32]
parallele 30 / 16900-18300 | 200-210 | 2,7-3,1 [41]
Polyethylene- | .. au fil
terenhialate Fil de chanvre
P tra:svgfse 30 / 3400-3600 19 0,7-0,9 [41]

Tableau 1.6. Caractéristiques mécaniques en traction de composites tissés et de composites UD a renforts
fils.

Les propriétés mécaniques des composites a renfort tissu de verre sont bien supérieures aux propriétés
mécaniques des composites a renforts fibres naturelles. Par exemple, les composites polyester a renfort
tissu de jute possedent un module d’Young compris entre 5900 MPa et 8100 MPa et une contrainte a
rupture comprise entre 57 et 63 MPa [6]. Pour un taux volumique de fibres légerement supérieur, les
composites polyester a renfort tissu de verre possedent un module d’Young compris entre 27000 MPa
et 39000 MPa et une contrainte a rupture comprise entre 451 et 483 MPa [39].

Dans le sens des fils, les propriétés mécaniques en traction des composites unidirectionnels sont
situées dans des gammes trés supérieures a celle des composites tissés dans le sens chalne pour des
taux volumique de fibres similaires. Madsen et al. [41] ont déterminé un module d’Young de 17600
MPa et une contrainte a rupture de 205 MPa pour un composite polyethyleneterephtalate a renfort fil
long de chanvre avec un taux volumique de renfort de 30%. Goutianos et al. [39] ont déterminé un
module d’Young compris entre 7300 et 9900 MPa et une contrainte a rupture comprise entre 56 et 116
MPa pour un composite a renfort tissu de lin et a matrice vinylester pour un taux volumique de renfort
de 30%. Cependant, dans la direction transverse au fil, les propriétés des composites unidirectionnels a
renfort fils sont trés nettement diminuées. Par exemple, Madsen et al. [41] ont montré que le module
d’Young des composites unidirectionnels a renfort fils passe de 17000 MPa dans le sens du fil a 3500
MPa dans le sens transverse et la contrainte a rupture de 205 MPa a 19 MPa dans le sens transverse.
Les composites a renfort tissu conservent des propriétés intéressantes dans le sens chaine et trame. Les

travaux de Liu et al. [40] ont montré que le module d’Young des composites a renforts tissus taffetas
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1/1 de lin passent de 8000 MPa dans le sens chaine a 6000 MPa dans le sens trame et la contrainte a
rupture de 110 MPa a 65 MPa dans le sens trame.

Pour répondre a des sollicitations croisées, deux solutions sont envisagées: 1I’empilement des plis
unidirectionnels a 0° ou a 90°, ou lutilisation d’un renfort tissé. Le renfort tissé présentera des
caractéristiques mécaniques inférieures, mais son procédé d’élaboration et de mise en forme sera
beaucoup plus simple. En effet, il ne nécessitera pas la fabrication préalable de préimprégnés
unidirectionnels (inexistants aujourd’hui sur le marché du chanvre) et la stratification des différentes

couches.
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Chapitre II. Caractérisation de

I’endommagement dans les composites tissés

IL.1. Généralités sur les composites a renfort tissés et leurs
endommagements.
I11.1.1 Généralités et notations sur les composites a renforts tissés

1l existe de nombreuses configurations différentes de tissage bidimensionnel. Dans cette étude,
des armatures de type taffetas ont été étudiées, ces architectures correspondent a un entrelacement

alternatif des meches de sens chaine et de sens trame (Figure 1.4).

chaine

(@) oooooooooooogboo
T

trame

chaine

(®) 000 OO0y VOO 000

irame

Figure 1.4: Schématisation d’un tissu taffetas 1/1 (a), 4/4 (b).

L’élaboration d’un composite stratifié a renfort tissu consiste a empiler un nombre n donné de couches
de tissu orientées suivant un angle donné par rapport a une direction choisie. Lors de I’'imprégnation
du composite, la résine pénetre au sein de chaque couche tissu. Le composite formé contient alors n

plis, chaque pli étant composé par une couche de tissu imprégnée dans la résine polymere. On définit

-25 -



alors un repere orthonormé de référence associé au stratifié noté R(O,x,y,z) ainsi que n reperes locaux,
un pour chaque pli du stratifié de sorte que le vecteur x indique la direction parallele au plan du
stratifié. Chaque repere local est un repere orthonormé R(L,T) lié a chacun des plis du stratifié
caractérisé par la direction L qui correspond a la direction chaine de la couche tissu et par la direction
T qui correspond a la direction trame de la couche tissu. De plus, ’angle 0 (L,x), angle entre le plan du

stratifié et la direction chaine de la couche tissu, définit I’orientation de chaque pli par rapport au plan

du stratifié. Le stratifié sera donc composé de n plis chacun caractérisé par son angle 8, ,_,  (Figure

1.5).

Figure 1.5: Schématisation d’un stratifié.

D’apres les travaux de Berthelot [42], la direction chaine d’un tissu est caractérisée par le nombre de
fils par unité de longueur (n.,) et le titre des fils (t;,). De méme la direction trame d’un tissu est
caractérisée par le nombre de fils par unité de largueur (n,) et le titre des fils (t,). Le coefficient
d’équilibrage en chaine k d’un tissu est alors donné par 1’équation (1) qui mesure la proportion
relative en volume de fils sens chaine.

p ch

k= 1 g e p.et p, les masses volumiques des fils de chaine et de trame (D)
nch ch n
— +

n,t,
Pen P

Dans le cas de fibres de méme nature en chaine et en trame, 1’équation (1) devient I’équation (2a).

Dans le cas de titre identique en chaine et en trame, 1’équation (1) devient 1’équation (2b); enfin, si le

tissu est équilibré, I’équation (1) devient I’équation (2c).

n,t n
k=—dd iy k=—P ) k=] 2
() n,t,+n,t ®) n,+n (©) /2 @

rotr tr
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11.1.2 Généralités sur ’endommagement des composites tissé€s

Les principaux mécanismes d’endommagement responsables de la ruine macroscopique d’un
composite a renfort tissu lors d’une sollicitation en traction sont :

- les mécanismes matriciels tels que la fissuration de la résine,

- les mécanismes liés aux renforts tels que les ruptures de fibres,

- les mécanismes interfaciaux.
Aucun délaminage n’a été observé. Les trois grandes catégories d’endommagements interfaciaux sont
présentés dans la Figure 1.6 [43-44]. L’interface de type FIL-T est I'interface fibre/matrice située a
I'intérieur d’un fil transversal, I'interface de type FIL-LT est I'interface fibre/matrice entre un fil
transversal et un fil longitudinal. Enfin, I’interface de type FIL-L est I’interface fibre/matrice dans un

fil longitudinal.

[ Interface type FIL-LT ]

l Interface type FIL-T ]

Fibres longitudinales

o® — Fibres transversal
Interface type FIL-T Interface type FIL-LT

Figure 1.6 : Les interfaces dans les composites a renfort tissu [44].

Il existe de nombreuses méthodes d’identification des endommagements qui peuvent étre séparées en
deux grandes classes : les méthodes directes qui permettent d’observer directement I’endommagement,
par exemple, les techniques de microscopies optique, électronique a balayage ou en transmission ou
encore la diffusion des rayons X, et les méthodes indirectes qui caractérisent la mesure d’un parametre
physique qui évolue au cours de I’endommagement, par exemple la mesure de 1’évolution du module
d’élasticité, I’émission acoustique, les techniques ultrasonores ou encore la thermographie. Un suivi
complet de I’endommagement nécessite d’utiliser au moins une méthode directe et une méthode
indirecte [43].

Dans notre étude, une méthode directe (observations microscopiques) et deux méthodes
indirectes (émission acoustique et perte de rigidité) seront utilisées et comparées pour caractériser
I’endommagement des matériaux étudiés ; une attention particuliere sera donc portée a ces techniques

qui seront détaillées dans les paragraphes suivants.
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I1.2. La technique d’émission acoustique

11.2.1 Principe

La norme NF A (09-350 [45] définit I’émission acoustique comme « un phénomene de
libération d’énergie élastique sous forme d’ondes élastiques transitoires au sein d’un matériau ayant
des processus dynamiques de déformation ». Cette technique permet 1’enregistrement des ondes
constituant la réponse d’un matériau face a une sollicitation mécanique. Elle est non directionnelle, des
ondes de nature différentes se propagent dans tout le matériau, dans toutes les directions et sont

atténuées lors de leur propagation [46].

N
© z
— . Capteurs
piézoélectriques
e
/I//il// | [ Eve : Pré-amplification
s pi dénergie l

Traitement des signaux

/ /

Salve des événements Acquisition du nuage
acoustiques dévénements acoustiques
T

2000

o000 e

Figure 1.7: La chaine d’acquisition d’émission acoustique.

Des capteurs piézo-électriques placés a la surface de 1’échantillon captent les vibrations de surface et
les amplifient pour délivrer le signal d’émission acoustique (Figure 1.7). Ce signal délivre des
informations en temps réel sur le comportement du matériau, les défauts passifs ne sont donc pas
détectés.

L’émission acoustique continue est distinguée de 1’émission acoustique discréte par salves. L’émission
continue correspond a I’augmentation ponctuelle d’un bruit de fond. L’émission discréte est constituée
de signaux transitoires aléatoires de fortes énergies et de courte durée, elle correspond au cas des
matériaux composites [47]. Lorsqu’un matériau est soumis a des sollicitations mécaniques, il subit

différents types d’endommagement qui conduisent a la rupture. Chaque mécanisme

d’endommagement est source d’une onde d’émission acoustique de type discret. La Figure 1.7
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présente 1’acquisition d’un nuage d’éveénements acoustiques lors d’une sollicitation en traction d’un
composite. Le nuage acquis peut contenir I’ensemble des coups appelés « hit », qui correspondent aux
phénomenes acoustiques entendus par I’un ou les deux capteurs. Les informations peuvent également
étre traitées en terme d’événements appelés « event », il s’agit alors d’événements acoustiques qui ont

été entendus par les deux capteurs.

L’onde captée au bout de la chaine d’émission acoustique se présente sous la forme d’une salve et se

caractérise par de nombreux parametres (Figure 1.8) :

I’amplitude maximale positive ou négative exprimée en décibels,

- la fréquence instantanée ou fréquence moyenne sur 1’ensemble des coups détectés,

- I’énergie du signal,

- le nombre de coups ou le nombre d’éveénements,

- le temps d’un coup, le temps auquel un coup a été détecté,

- le temps de montée, la durée entre le premier dépassement de la limite et le moment
ou le maximum d’amplitude est atteint,

- la durée de la salve, durée entre le premier dépassement de la limite et le dernier

dépassement de la limite.

l«—Durée de la salve —»

Temps de
«— .
montée

Amplitude

Seuil d’émission acoustique

%UUUW&ﬂ

Signal d’émission acoustique
Temps d’un coup

ﬂ |—| [_l ﬂ Coups d’émission acoustique

Figure 1.8: Représentation schématique d’une salve d’émission acoustique [48].

Dans la littérature, la technique d’émission acoustique a été appliquée sur de nombreux matériaux
composites pour identifier leurs mécanismes d’endommagement et pour quantifier I’endommagement

subi par le matériau.

-20 -



11.2.2 Identification des mécanismes d’endommagement

Mehan et al. [49] ont réalisé des travaux précurseurs pour tenter de séparer les différents
mécanismes d’endommagement en partant de 1’hypothése que chaque mécanisme d’endommagement
possede une signature acoustique propre. Depuis, de nombreux travaux ont été menés pour identifier
les mécanismes d’endommagement sur des matériaux tres divers. Dans la littérature, une étude a
notamment identifié les mécanismes d’endommagement des fibres de lin a partir de 1’amplitude des
évenements acoustiques [50]. Ces travaux isolent notamment les phénomenes de séparation
longitudinale des fibres pour des amplitudes inférieures a 35 dB, les fissurations transverses des fibres
pour des amplitudes comprises entre 35 et 60 dB, ainsi que les ruptures multiples de fibres pour des
amplitudes supérieures a 60 dB. L’identification des mécanismes d’endommagement des matériaux
composites par la technique d’émission acoustique nécessite d’associer 1’évolution d’un ou de
plusieurs parametres d’émission acoustique a un mécanisme d’endommagement. Différentes
correspondances ont été déterminées (Tableau 1.7). Dans ces études, les parametres tels que
I’amplitude, la fréquence ou la forme de la salve sont étudiés pour caractériser les mécanismes

d’endommagement des composites.

Composites a fibres synthétiques

Matériau Grandeurs étudiées Références
Verre/polypropyléne
POTYPTOPY Amplitude [51]
(fibres courtes de verre)
Verre/époxy
(5% des fibres sont tissées Amplitude [52]

perpendiculairement pour maintenir les
fibres paralleles)

Carbone/Polyester
Composite monofilamentaire (fibre Fréquence [53]
unique)
Verre/époxy Amplitude
(fibre de verre grand diametre, specimen Fréquence [54]
avec encoche) Forme de la salve
Verre/Nylon Amplitude [55]
Verre mat/Matrice NBC Energie
Polyéthylene auto-renforcés Amplitude [56]
Basal/PP Amplitude [57]

(fibres courtes)

Composites a fibres naturelles

Matériau Grandeurs étudiées Références
Mais sec /Polyéthylene )
Amplitude [58]
(fibres courtes)
Kenaf/caoutchouc naturel )
Amplitude [59]

(fibres courtes)

Tableau 1.7. Utilisation des parametres d’émission acoustique pour déterminer les mécanismes
d’endommagement.
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Par exemple, les travaux de Barré et al. [51] sur des composites polypropylene renforcés par des fibres
courtes de verre ont montré une correspondance entre les amplitudes des éveénements acoustiques et
les mécanismes d’endommagement. Ces auteurs ont montré que la fissuration matricielle se trouvait
dans des gammes variant de 40 a 55 dB, les ruptures interfaciales dans des gammes variant de 60 a 65
dB, I’arrachage de fibres pour des gammes variant de 65 a 85 dB, les ruptures de fibres pour des
gammes variant de 85 a 95 dB. Dogossy et al. [58] sur des composites mais/polyéthylene, ont
déterminé la déformation du mais pour des amplitudes inférieures a 25 dB, I’arrachage du mais pour
des amplitudes comprises entre 26 et 40 dB et les ruptures du mais pour des amplitudes supérieures a
41 dB.

Cependant, certains travaux sur des composites a fibres synthétiques ont mis en évidence que lors
d’une analyse sur un seul parametre d’émission acoustique, les zones de recouvrement sont
importantes et peuvent rendre difficile 1’interprétation des mécanismes d’endommagement [47]. De
plus, les travaux de De Rosa et al. [60] ont montré que dans le cas de composites a fibres naturelles qui
possedent des géométries complexes, les gammes trouvées sont souvent tres variables pour un méme
matériau en fonction de I’expérimentateur, ce qui met en évidence toute la difficulté d’obtenir des
gammes représentatives des mécanismes d’endommagement. Par ailleurs, dans le cas des composites
tissés, 1’architecture mésoscopique complexe du matériau engendre une multiplication des interfaces et
des mécanismes d’endommagement [61-62] ce qui rend difficile I’interprétation de 1’émission
acoustique.

La solution développée pour 1’étude des composites tissés dans les travaux de Huguet et al. [63] ou de
Marec et al. [64] consiste a utiliser des méthodes plus complexes de traitement des données d’émission
acoustique en développant des études multiparamétriques. Dans ces études, le but est de détecter des
familles d’évenements qui posseédent des caractéristiques communes. Pour cela, des analyses
statistiques sont développées [63]. Par exemple, Marec et al. [64] identifient les mécanismes
d’endommagement de composites verre/polypropyléne grace a 1’étude de cinq descripteurs : 1’énergie,
I’amplitude, le temps de montée, les coups et la durée du signal. L’étude multiparamétrique a aussi été
réalisée dans les travaux de Huguet et al. [63] sur des composites UD verre/polyester grice a la
technique de la carte topologique de Kohonen. Cependant, dans I’étude multiparamétrique,
I’identification des familles, le choix du nombre de familles et de descripteurs sont primordiaux et
restent délicats. En effet, il existe de nombreux descripteurs souvent couplés et d’importance
différente [65].

Pour gérer la complexité des mécanismes rencontrés, certaines études multiplient les types d’essais
et/ou les techniques expérimentales [66-68]. En effet, dans le cas de composites stratifiés a renforts
unidirectionnels, 1’identification des mécanismes d’endommagement est communément réalisée au
moyen d’essais de traction sur la résine seule et sur des composites unidirectionnels a 0°, 45° et 90°
[56,63]. Les modes dominants d’endommagement pour chaque orientation sont alors directement

reliés aux amplitudes d’évenements acoustiques enregistrées. Par exemple, Zhuang et al. [56]
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identifient les fissurations matricielles a partir d’essais de traction sur résine pure, les décohésions
fibre/matrice sur des composites orientés a 90°, les ruptures de fibre sur des orientations a 0° et les
délaminages sur des orientations a +45°/-45°. Dans leurs travaux, Karger-Kocsis et al. [55] ont
déterminé de facon treés précise les mécanismes de déformation des composites verre/nylon grace a des
essais interrompus et une analyse en thermographie X en fonction soit de 1I’amplitude des évenements
acoustiques soit de 1’énergie.
Dans le cas des composites tissés, Scida et al. [66] développent des essais complémentaires de flexion
et de cisaillement sur des composites verre/€poxy pour des tissages de type sergé et satin. Lomov et al.
[67] couplent les enregistrements d’émission acoustique avec des radiographies X pour identifier les
modes d’endommagement dans des composites carbone/époxy a renforts tissés.

De nombreuses méthodes sont donc mises en ceuvre pour permettre une identification claire des
mécanismes d’endommagement. Dans notre étude, la méthode d’identification développée s’appuiera

sur des analyses multi-échelles.

11.2.3 Quantification du développement des endommagements

L’émission acoustique est également une technique adaptée pour quantifier I’endommagement
[69]. Lorsqu’'un matériau est sollicité par des cycles répétés progressifs, deux phénomenes
contradictoires bien connus en émission acoustique peuvent survenir, 1’effet Kaiser et 1’effet Felicity.
Soit C1 le niveau de sollicitation du matériau lors de la premiere charge et C2 la charge a partir de
laquelle des signaux d’émission acoustique sont détectés lors de la seconde recharge. L’effet Kaiser
survient si, lors de la seconde recharge, le matériau n’émet de signaux d’émission acoustique qu’une
fois la premiére charge C1 atteinte et dépassée (C1<C2). Au contraire, si C2<Cl1, c'est-a-dire si les
endommagements subis par le matériau générent des signaux acoustiques avant d’atteindre a nouveau
C1, alors il s’agit de I’effet Felicity caractérisé par le rapport Felicity f=C2/C1. Lors d’une décharge,
les événements acoustiques générés seront attribués a des phénomenes de frottement. Au contraire, les
phénomenes d’émission acoustique détectés lors d’une charge sont associés a la propagation des
endommagements [46-47,70].

Parmi les nombreux travaux sur ce sujet, les travaux de Moevus et al. [70], par exemple, ont
montré que le nombre d’évenements acoustiques est un parametre pertinent pour quantifier
I’endommagement dans les matériaux composites. Dans ces travaux, deux matériaux composites
SiC/[Si-B-C] présentant des comportements différents a la rupture ont été testés. Les résultats
montrent que dans le cas du composite présentant le plus grand nombre de fissurations matricielles,
des signaux acoustiques plus nombreux ont été détectés. Ces résultats ont été confirmés par I’étude de
Zhuang et al. [56] qui a montré que le nombre d’évenements acoustiques récoltés était 24 fois plus
élevé par exemple dans le cas de composites polyéthylene auto-renforcés +45°/-45° par rapport aux
mémes composites orientés a 45°. L’analyse des courbes du nombre cumulé d’événements ou de

coups est donc un moyen de quantifier I’endommagement dans les composites. Cette courbe présente
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une augmentation quasi exponentielle [56,71] décrite par le modele d’endommagement de Zweben et
Rosen [72-73]. Dans leurs travaux, Mouhmid et al. [71] ont décomposé la courbe
contrainte/déformation de matériaux composites verre/PA66 en trois parties. Ces trois zones
correspondent aux trois phases du nombre cumulé de coups en fonction du temps et notamment une
zone finale d’accélération brutale du nombre de coups a pu €tre clairement identifiée. Dans les travaux
de Zhuang et al. [56], I’allure des courbes du nombre cumulé d’événements acoustiques en fonction de
la contrainte pour des composites polyéthylene auto-renforcés a été étudiée. Les résultats montrent que
pour chaque orientation 0°, 90°, 45° et +45°/-45°, trois phases peuvent étre définies. Enfin, Lomov et
al. [67] ont étudié les courbes d’énergie cumulée d’émission acoustique en fonction de la déformation,
et ont montré que ces courbes permettaient également de décrire la progression de I’endommagement
dans des matériaux composites tissés carbone/époxy.

L’utilisation de I’émission acoustique et notamment I’analyse de 1’évolution du nombre
cumulé d’evenements acoustiques peut donc permettre de caractériser I’endommagement dans les
matériaux composites. Il existe également de nombreux autres indicateurs d’endommagement.
Notamment, en mécanique de I’endommagement continu, la perte de rigidité est souvent utilisée

comme un indicateur de I’endommagement du matériau.

I1.3. Suivi de la perte de rigidité

L’utilisation de cette grandeur se base sur I’hypothese suivante : la perte des propriétés
mécaniques due a un changement progressif irreversible dans la microstructure du matériau peut étre
évaluée par un parametre d’endommagement d (scalaire ou tensoriel). Ces modeles se basent sur la
théorie de Kachanov qui propose de caractériser I’endommagement grace au tenseur de contraintes
effectives [74]. Cette loi d’évolution de la rigidité du matériau en tant qu’indicateur est utilisée par
Lemaitre et Chaboche [75] dans leur définition d’un matériau homogene équivalent au matériau
endommagé. Le volume du matériau endommagé sous la contrainte nominale ¢ posséde la méme
réponse qu'un matériau fictif sain sous la contrainte effective o de sorte que 1I’équation (3) soit
vérifiée.

o, =0(-d)

(3)

avec d, parametre d’endommagement

Ces modeles utilisent la variable d’endommagement d basée sur la diminution de rigidité du composite

donnée par I’équation (4).
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_1-E,
a1

avec d, parametre d’endommagement
E,, module sécant de chaque boucle d’hystérésis
E,, module initial du matériau étudié

(4)

Ce type de modele a largement été utilisé pour des composites a fibres de carbone [76-78] ou de verre
[79] et est également utilisé dans les modeles d’endommagement appliqués aux composites tissés a
fibres de verre [80]. Cependant, comme le montrent Gorbatikh et al. [81] dans leurs travaux, le
principe de déformation équivalente utilisé dans le modele d’endommagement continu est applicable
lorsque 1’endommagement se compose d’un grand nombre de défauts plus ou moins uniformément
distribués dans le volume considéré. Cette hypothese n’est pas nécessairement respectée dans le cas
des composites a renforts tissus a 1’échelle mésoscopique, les résultats devront donc étre interprétés

avec prudence.

I1.4. Méthodes d’analyse de champ par corrélations d’images

numériques

11.4.1 Principe

La méthode d’analyse de champ par corrélation d’images est basée sur un systeéme de
reconnaissance visuelle d’un motif. Cette méthode permet de mesurer les champs de déformation
bidimensionnels a la surface d’une éprouvette. Pour cela, un opérateur de corrélation cherche a
reconnaitre dans une image un motif particulier. La texture naturelle de 1’objet étudié peut €tre utilisée
comme support de calcul, il s’agit alors généralement d’une surface aléatoire. Des structures non
naturelles, aléatoires de type mouchetis ou structurées de type réseau de trait, peuvent également servir
de support.

En pratique, une acquisition d’images successives de I’éprouvette lors du trajet de chargement est
effectuée. Un ensemble de points de mesure est défini dans le champ d’intérét. Dans le cas de la
technique de corrélation d’images de mouchetis, chaque point de mesure est en réalité représenté par
une fenétre de corrélation de taille NxN pixels? centrée autour du point de mesure. Chaque fenétre de
corrélation est ainsi caractérisée par un motif aléatoire unique repéré dans la texture naturelle ou
artificielle. Le champ de déplacement est alors mesuré entre deux images successives par la
reconnaissance, dans la seconde image, du motif de corrélation présent dans la premiere image (Figure

1.9). Cette reconnaissance est assurée par un critere de corrélation [82-83].
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Figure 1.9: Schéma de principe de la corrélation d’images numériques de mouchetis
[84].

11.4.2 Applications

Les méthodes de corrélation d’images permettant de caractériser les vecteurs déplacements ont
été introduites par Burch et Tokarski [82] et appliquées par la suite sur de nombreux matériaux et dans
des configurations tres diverses [85-89].

Par exemple, Lagattu et al. [87] ont étudié des composites a fibres de carbone et matrice époxy ou
thermoplastique au moyen de la technique de corrélation d’images en lumiere blanche. Des mesures
des champs de déformations totales et résiduelles autour d’un trou jusqu’a des valeurs de déformations
de 10% ont pu étre effectuées. Dans les composites a fibres naturelles, Sretenovic et al. [88] ont utilisé
la technique de granularité laser pour caractériser le champ de déformation aux extrémités d’une fibre
de bois imprégnée dans une résine polyéthyléne basse densité. Cette étude a permis de caractériser le
transfert de charge de la matrice a la fibre de bois. Cependant, Brillaud et al. [83] ont montré que la
technique de corrélation d’images numériques en lumiere blanche permettait d’éviter la perte brutale
de corrélation observée lors de I’utilisation de la technique de granularité laser. Les travaux de Godara
et al. [89] ont récemment révélé les champs de déformation locaux dans des matériaux composites
bois/polypropyléne griace a la technique de corrélation d’images numériques en lumiere blanche avec
une précision au 4/100éme de pixel. Ces résultats ont été reliés aux endommagements
microstructuraux localisés.

L’intérét de la technique de corrélation d’images a été discutée dans les travaux de Brillaud et al. [83],
qui ont montré que cette méthode permettait d’obtenir, y compris dans des zones de fort gradient, une
bonne précision de mesure jusqu’au dixieme de pixels sur une gamme de déformation pouvant
atteindre 12% entre deux images consécutives. Cette technique est particulierement bien adaptée a la

caractérisation du champ de déformation a proximité d’hétérogénéités ou de discontinuités dans le
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champ étudié. En particulier, cette technique a été utilisée pour la mesure du champ de déformation

autour d’une fissure, en présence de défauts ou proche de singularités géométriques [90].
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Chapitre III. Caractérisation de ’interface

fibre/matrice dans les composites a fibres

naturelles.

I11.1.  L’interface dans les composites a fibres végétales

L’interface se définit comme une région d’épaisseur nulle formée par une frontiere commune
au renfort et a la matrice et qui assure le lien entre ces deux entités pour le transfert de charge.
L’interphase fait référence a la surface géométrique de contact entre le renfort et la matrice,
d’épaisseur non nulle et dont les propriétés mécaniques et physiques varient continfiment entre celles
de la fibre et celles de la matrice [91]. Dans Ia littérature, ces deux notions sont utilisées pour définir la
zone particuliere qui assure la liaison renfort/matrice et constitue une zone clé pour 1’optimisation des
propriétés mécaniques des matériaux composites. Il existe de nombreux modeles d’adhésion qui
retranscrivent I’ensemble des phénomenes d’adhésion: le modele de 1’ancrage mécanique, la théorie
électrique, la théorie des couches de faibles adhésion et le concept d’interphase, la théorie
thermodynamique de 1’adhésion et le modele des facteurs multiplicatifs, la théorie de la diffusion et de
I’interdiffusion et la théorie de la liaison chimique [26]. La nature de I’adhésion dépend d’un nombre
important de mécanismes [91].

Dans le cas des composites a fibres naturelles, la premicre étape consiste a réaliser une bonne
imprégnation, en effet I’efficacité du renforcement des fibres dépend de la capacité & optimiser
I’adhésion entre la surface hydrophile des fibres et la matrice polymere hydrophobe. La compatibilité
fibre/matrice est principalement gouvernée par la polarité de surface des deux entités en présence.
Dans le cas de fibres polaires (hydrophiles) et d’une matrice apolaire (hydrophobe), la faible
compatibilité conduit a une adhésion faible entre les deux matériaux [92]. Notamment, la présence de
groupes eau et hydroxyle libres dans les fibres cellulosiques, en particulier dans les régions amorphes,
diminue les capacités de la plante & développer des caractéristiques adhésives avec la matrice [93].

Pour optimiser I’interface fibre/matrice, Nardin [26] a montré que deux théories principales devaient
étre prises en compte. En premiere approche, le modele de I’ancrage mécanique qui prend en compte

la structure externe des fibres végétales. Dans ce modele, 1’ancrage de 1’adhésif dans les pores ou les
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cavités de la surface solide controle la résistance adhésive. En seconde approche, les travaux de
Nardin [26] soulignent I’importance de la théorie thermodynamique de I’adhésion et le modele des
facteurs multiplicatifs, et notamment la nécessité d’augmenter la compatibilité thermodynamique, la
mouillabilité, pour que la résine pénétre completement la structure de la fibre végétale. Dans cette
théorie, 1’adhésion est gouvernée par le résultat des forces interatomiques et intermoléculaires a
I’interface (interaction a longue portée de type Van der Waals ou interaction a courte portée de type
acide base).

De plus, la géométrie complexe des fibres et des fils naturels imposent de prendre certaines
précautions lorsqu’ils sont utilisés en tant que renfort dans des matériaux composites. Les travaux de
Li et al. [6] sur les composites a renforts tissus de fibres naturelles ont montré que plus le diametre de
la fibre est grand, plus il y a de cavités entre les fibres ce qui facilite le flux entre faisceaux qui
prédomine sur le flux intra-faisceaux. De plus, les travaux de Goutianos et al. [39] ont montré que
I’angle de torsion des fils est un parametre important pour 1’imprégnation de la résine car il gouverne
la perméabilité des fils. Par ailleurs, les travaux de Thygesen et al. [14] ont démontré 1’intérét des
composites a renfort fil. En effet, Thygesen et al. ont étudié I’imprégnation des composites a renforts
fils ou fibres de chanvre et ont montré que dans le cas d’un renfort fil, le taux de porosité des
composites est plus faible que dans le cas de renforts fibres de chanvre rouies ou non rouies. En effet,
contrairement aux renforts fil, dans le cas de fibres, I’épiderme est encore présent totalement ou en
partie. Lors de la fabrication du composite, I’imprégnation de la résine doit se faire au travers de cet
épiderme et ce jusqu’aux faisceaux de fibres. Dans ce cas, I'imprégnation incomplete des faisceaux de
fibres provoque une porosité plus importante dans la matrice et dans les faisceaux de fibres. Enfin, lors
du processus de fabrication, la température d’étuvage doit étre particulierement controlée. En effet, les
travaux de Hornsby et al. [94] ont montré que la contrainte a rupture et le module d’Young des fibres
de lin diminuent rapidement au dessus de 200°C et qu’une détérioration de la structure des fibres

survient a partir de 250°C.

I11.2. Méthodes de caractérisation de I’interface

La détermination des propriétés intrinseques de l’interface, attestant de la compatibilité
fibre/matrice, peut €tre réalisée soit a I’aide d’essais sur des composites réels soit sur des composites
modele monofilamentaires.

Tout d’abord, les observations microscopiques sur composites complets [95] ou les méthodes
d’analyses calorimétriques [96] peuvent étre utiles afin de qualifier la microstructure de la zone de
contact. Dans le cas de méthodes d’essais sur composites monfilamentaires, I’effet de la présence des
autres fibres sur le comportement interfacial du composite est occulté. Il existe plusieurs méthodes
d’essais micromécaniques de caractérisation de I’interface fibre/matrice, telles que le « pull out », le

« push out », la micro ou nano indentation ou encore la fragmentation. Chacune de ces méthodes
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permet d’accéder localement au comportement de 1’interface fibre/matrice en quantifiant la qualité de
la liaison renfort/matrice sur des composites modeles monofilamentaires. Dans le cas des fibres
naturelles, une des techniques les plus utilisées est la méthode des microgouttes. Cette méthode
correspond a une variante de la technique de « pull out ». Le principe consiste a extraire une fibre
d’une microgoutte de polymere. Eichhorn et al. [97] utilisent cette technique pour estimer 1’adhésion
fibre/matrice d’un composite chanvre/époxy. Les contraintes de cisaillement interfacial obtenues dans
ces travaux sont similaires dans le cas de composites chanvre/époxy ou verre/époxy. Cependant, cette
technique reste assez difficile a mettre en place expérimentalement car le dép6t de la microgoutte sur
la fibre est trés délicat. Dans le cas d’essais sur fibres naturelles qui présentent des dispersions
importantes, une mise en ceuvre reproductible et accessible est nécessaire pour ne pas ajouter un
facteur de dispersion supplémentaire. Les travaux de Melanitis et al. [98] ont montré que le test de
fragmentation présentait notamment 1’avantage d’utiliser des éprouvettes de type «dog bone »
facilement réalisables qui n’engendrent pas de concentrations initiales de contraintes. De plus, ce type
de test permet, grace a la sollicitation des deux matériaux, de minimiser les effets occasionnés par la
différence des coefficients de Poisson du renfort et de la matrice.

Dans notre étude, le test de fragmentation a été privilégié. Les paragraphes suivants ont pour

but de discuter des possibilités et des limites de ce test et d’en présenter les applications.

111.2.1 Le Test de Fragmentation

111.2.1.1 Principe

L’essai de fragmentation consiste a solliciter en traction une éprouvette de polymere contenant
une fibre unique. En pratique, lorsque la déformation augmente, la fibre se casse la ot la déformation a
rupture de la fibre est dépassée, or la déformation a rupture de la matrice est tres supérieure a celle des
fibres. La fibre subit alors des ruptures successives appelées fragmentations a chaque fois que sa
déformation a rupture en traction est atteinte. La fragmentation se poursuit jusqu’a ce que les
fragments atteignent une longueur critique l. ne permettant plus au transfert de charge par cisaillement
de générer des contraintes de traction suffisamment importantes pour provoquer des ruptures de fibre.

La saturation est alors atteinte.

111.2.1.2  Evaluation de la qualité de I’interface fibre/matrice

Deux interprétations du processus de fragmentation sont possibles: une approche en

contrainte qui sera utilisée dans ce travail ou une approche énergétique.
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111.2.1.2.1. Méthodes en contrainte

Principe et hypotheése

Dans I’approche en contrainte, I’adhésion fibre/matrice est caractérisée par la contrainte
critique de cisaillement interfacial notée IFSS estimée a partir de la saturation du phénomene de
fragmentation. D’apres les travaux précurseurs de Kelly-Tyson [99], il existe pour chaque rupture de
fibre, une valeur de cisaillement maximal (IFSS) a I’interface de sorte que, si la contrainte est
supérieure a cette valeur ou si il y a dépassement de la limite élastique de la matrice, la fragmentation

a I’interface fibre/matrice survient (Figure 1.10).
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Figure 1.10: Schématisation du processus de rupture de fibre lors d’un essai de fragmentation
(approche en contrainte) [100].

La valeur de IFSS est alors calculée grace a I’équation (5) formulée par Kelly-Tyson [99] et repose sur
le fait qu’a la saturation, tous les fragments sont décollés ce qui induit un état de cisaillement

homogene de I’interface [100].

o (1
IFSS = w
21

(5)

Avec l. : longueur critique des fragments
@ : diametre de la fibre
o;""(1.) : contrainte a rupture d’une fibre de longueur I,

Cette formulation nécessite le calcul de la longueur critique de fragmentation 1. et de la contrainte
maximale atteinte par une fibre de longueur équivalente a la longueur critique of"*(l.). Différentes
approches ont été proposées pour déterminer la longueur critique 1.

Dans I’approche de Kelly-Tyson [99], a chaque valeur de la contrainte de cisaillement interfacial

correspond une valeur critique de la longueur de fibre I. ou plus précisément une distribution de
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longueurs comprises entre 1./2d et 1./d. En effet, dans leur approche, Kelly-Tyson [99] considerent que
lorsque 1’éprouvette est soumise a une déformation, tous les fragments de longueurs supérieures a 1.

seront coupés en deux et ceux de longueurs inférieures a 1. ne seront pas rompus a nouveau. En

définissant une longueur moyenne [ sur ’ensemble des fragments et en s’appuyant sur une

distribution symétrique [101], la longueur critique est définie par 1’équation (6) :

L=441 (6)

Dans I’approche de Beckermann et al. [102], de la méme facon, les fragments de longueur
inférieure a 1. /2d ou supérieure a 1/d sont éliminés. Dans leurs travaux, Beckermann et al. émettent
I’hypothese que les fragments de longueur inférieure a 1/2d sont dus a des défauts présents dans les
fibres, et que les fragments de longueur supérieure a l/d sont dus a un étuvage imparfait des fibres, a
un alignement imparfait ou a un processus de saturation non atteint. La moyenne arithmétique de la
longueur des fragments restants est alors calculée. Dans la bibliographie, il existe de nombreuses
autres propositions pour le calcul de la longueur critique des fragments qui s’appuient notamment sur
des approches statistiques pour définir au mieux la distribution de longueur des fragments [100].

La détermination de la contrainte a rupture de la fibre o; a la longueur critique 1. constitue la
seconde étape de I’approche en contrainte de Kelly-Tyson. La longueur critique des fragments est
faible, la donnée o{""'(l.) doit étre extrapolée a partir des données expérimentales de la contrainte
maximale atteinte par la fibre pour des longueurs de fibre plus grandes. De nombreux travaux
s’appuient la encore sur une approche statistique [102-103]. Les travaux de El Asloun et al. [104]
regroupent notamment différentes approches statistiques pour estimer la contrainte de fibres de
carbone pour de faibles longueurs. Il est a noter que les travaux de Tripathi et al. [100] soulignent que
I’extrapolation de o;"(1.) est réalisée a partir de valeurs issues d’essais sur fibres dans I’air, et dont les

résultats différent probablement de ceux obtenus sur fibres imprégnées.

Les limites

De nombreux travaux soulignent les limites d’utilisation de 1’approche en contrainte et
notamment du modele de cisaillement constant de Kelly-Tyson [98,105-106,108] . En effet, le modcle
de Kelly-Tyson se base sur un champ uniforme en cisaillement a la saturation et apres saturation. Or, il
a été démontré dans les travaux de Melanitis et al. [98] que méme a fort niveau de déformation, le
champ de cisaillement a I'interface n’est pas uniforme. Les travaux de Nishakawa et al. [109] ont
également montré que cette approche simplifie trop la distribution des contraintes a I’interface en
négligeant les fissurations matricielles ou d’interface autour des ruptures de fibres. De plus, I’approche
en contrainte se base sur le calcul des longueurs de fragments et suppose donc que le phénomene de
saturation ait été atteint, ce qui peut €tre difficile a déterminer. Notons que certains travaux établissent

que I’état de saturation correspond a une déformation a rupture de I’éprouvette trois fois supérieure a
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celle de la fibre [100]. D’autre part, dans leurs travaux, Wagner et al. [108] soulignent I’impossibilité
de définition de la longueur d’un fragment lorsque des décohésions surviennent. Enfin, les conclusions
des travaux de Tripathi et al. [100] précisent que la mesure de la longueur des fragments n’est pas
suffisante pour caractériser I’interface fibre/matrice, d’autres facteurs étant déterminants tels que la
décohésion induite par la fragmentation de la fibre et la progression de cette décohésion a I’interface.

Malgré ces nombreuses limites, les travaux de Melanitis et al. [98] soulignent que I’approche de
Kelly-Tyson donne de bonnes valeurs dans le cas de matrice céramique ou métallique, ou dans le cas
de systeme fibre/matrice ou I’interface est faible et ou le transfert de charge se fait essentiellement par

frottement.

I11.2.1.2.2. Méthodes énergétiques

Dans le cas des méthodes énergétiques, les propriétés interfaciales sont approchées au moyen
de modeles d’équilibre en énergie. L’énergie de rupture de ’interface est calculée dans le cas ou le
phénomene de fragmentation s’accompagne d’une décohésion [110]. Il existe deux possibilités pour
décrire I’équilibre énergétique dans ces méthodes : soit grace a la rupture initiale de I'interface qui
survient au moment méme de la premiere rupture de la fibre, soit a partir de la propagation d’une
fissure interfaciale [110]. De nombreux modeles énergétiques ont été proposés tels que les modeles
d’Outwater et Murphy, de Mullin et Mazzio ou ceux de Pigott et Di Benetto cités par Zhou et al. [110]
dans leurs travaux et plus récemment le modele de Zhou, Nairn et Wagner [110]. Nous ne détaillerons
pas ces modeles car I’approche en contrainte a été préférée dans le cadre de cette these. Dans le cas
des fibres naturelles, ces méthodes ont notamment été utilisées par Zafeiropulos et al. [111] pour
évaluer différents traitements d’interface sur des composites lin/polypropyleéne. En effet, il faut
reconnaitre les avantages de 1’approche énergétique qui s’affranchit de la nécessité d’aller a la
saturation et utilise la présence de la décohésion pour mesurer 1I’adhésion interfaciale. Les principales
limites résident dans la difficulté de quantifier correctement I’équilibre énergétique, qui nécessite la
prise en compte de toutes les contributions a chaque étape de la décohésion et notamment 1’initiation
et la propagation [108]. Certains travaux soulignent ainsi la difficulté a définir certains parametres de
ces modeles énergétiques, contrairement a la facilité de mise en ceuvre de 1’approche en contrainte de

Kelly-Tyson [112].

I11.2.2 Applications diverses

De nombreux travaux ont appliqué le test de fragmentation sur des composites
monofilamentaires a fibres synthétiques [113, 115-116]. En revanche, les essais de fragmentation sur
composites a fibres naturelles sont peu nombreux. Les résultats présentés ici concernent les fibres

naturelles libériennes qui font I’objet de cette étude ainsi que les fibres de verre pour comparaison. Le
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Tableau 1.8 regroupe les différents résultats issus de la littérature caractérisant, par une approche en
contrainte, la contrainte de cisaillement interfacial issue du test de fragmentation.

Dans le cas des travaux de Beckermann et al. [102], la valeur de la contrainte de cisaillement
interfacial présentée dans le Tableau 1.8 concerne des fibres de chanvre traitées avec Swt% NaOH et 2

wt% de Na,SOs, et la résine polypropyléne a été modifiée par un agent de couplage (4wt% MaPP).

Matériau Contrainte critique de cisaillement Références
Matrice Renfort interfacial IFSS( MPa)

Epoxy Fibres de verre 28+2 [113]
Epoxy Fibres de verre non calibrées 30+ 13 [114]
Fibres de verre calibrées 43 +17 [114]
Vinylester Fibres de verre 27 [116]
Polyester Fibres de lin 18+3 [103]
Vinylester Fibres de lin 24 +4 [103]
Polypropylene Fibres de chanvre 154 +4 [102]

Tableau 1.8. Contrainte critique de cisaillement interfacial dans les composites monofilamentaires
a fibres de verre, de lin et de chanvre.

Dans les travaux de Joffe et al. [103], la contrainte de cisaillement interfacial a été évaluée a partir de
composites monofilamentaires lin/polyester et lin/vinylester. Les résultats de la littérature présentent
des valeurs légerement supérieures en moyenne dans le cas de composites a fibres de verre (28 + 2
MPa a 43 + 17 MPa) par rapport aux composites a fibres de lin ou de chanvre (15,4 £+ 4 MPa a 24 +4
MPa). Cependant, le comportement de la matrice présente une influence sur la contrainte de
cisaillement interfacial [117]. Si ’on compare les données de la littérature pour une méme matrice
vinylester, les contraintes critiques de cisaillement interfacial sont similaires pour les fibres naturelles
et les fibres de verre avec des valeurs de 24 + 4 MPa pour les fibres de lin [103] et de 27 MPa pour les
fibres de verre [116].

La contrainte critique de cisaillement interfacial (IFSS) permet de caractériser la valeur critique en
cisaillement supportée par I'interface. Cependant, afin de comprendre comment s’effectuent les
transferts de charge a I’interface fibre/matrice, de nombreux travaux effectuent une modélisation du

processus de fragmentation.

I11.3.  Modeles numériques du phénomene de fragmentation

La modélisation du phénomene de fragmentation passe par la modélisation de 1’interface
fibre/matrice. En effet, le comportement du composite monofilamentaire dépend des propriétés
interfaciales qui déterminent le degré de transfert de charge de la matrice vers la fibre. Notamment, le
nombre de fragments dépend de la grandeur IFSS (si elle est infinie, la longueur des fragments tendra
alors vers zéro) et il dépend aussi de la résistance de la fibre, des fibres plus faibles conduisant a des
longueurs de fragments plus petites [118]. Le phénomene de fragmentation est donc complexe a

modéliser car de nombreux mécanismes d’endommagement et de rupture interviennent et
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s’accompagnent de mécanismes de transfert de charge complexes (Figure 1.11). En effet, dans les
composites, le transfert de charge de la fibre a la matrice peut s’effectuer élastiquement, d’une matrice
élastique a une fibre élastique par une zone d’adhérence, ou plastiquement, lorsque des phénomenes de
décohésions ou de plasticité de la matrice surviennent [119]. Dans leurs travaux, Andersons et al.
[116], précisent I’existence de trois régions privilégiées dans les composites monofilamentaires : une
zone décollée ou le transfert de charge est di au frottement, une zone de contact plastique et une zone

de contact élastique. Ces travaux rejoignent ceux de Tripathi et al. [100] présentés en Figure 1.11.
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Figure 1.11 : Endommagement et transfert de charge lors du test de
fragmentation [100].

Durant le chargement, la contribution de chaque mécanisme a la répartition des contraintes peut varier
en fonction de la propagation des zones décollées et de I’extension des zones plastifiées.

De nombreuses études ont tenté de simuler numériquement le phénomene de fragmentation. Les
travaux de Tripathi et al. [100] regroupent les conclusions des premieres études par éléments finis
concernant les essais de fragmentation. Trés peu de travaux présentent des simulations numériques de
ce test sur composites a fibres naturelles. Une étude est a noter, elle porte sur la simulation numérique
non pas du phénomene de fragmentation mais des transferts de charge aux extrémités d’une fibre
courte de bois imprégnée dans une matrice de polyéthyléne basse densité [88]. Ces travaux comparent
le modele analytique de Cox, a une simulation numérique et a des mesures expérimentales réalisées
par interférométrie speckle. Les résultats montrent que le transfert de charge ne se fait pas seulement
par cisaillement le long de la fibre mais également en tension a I’interface entre les extrémités des
fibres et la matrice.

La complexité de la modélisation du test de fragmentation conduit certaines études a associer le

modele numérique a des techniques expérimentales telles que la granularité laser [88], les mesures par
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rayons X [120] ou des techniques de photoélasticimétrie [121]. De multiples mécanismes
d’endommagement sont mis en jeu tels que les ruptures de fibres, les décohésions fibre/matrice, le
cisaillement plastique de la résine ou les fissurations transverses de la résine. Ces mécanismes
peuvent interagir les uns avec les autres.
La modélisation du phénomene de fragmentation pourrait se résumer tres schématiquement par trois
points majeurs a simuler qui témoignent de la complexité de ce phénomene :

- I’interface et le transfert de charge a I’interface,

- le processus de rupture des fibres,

- les mécanismes induits par les ruptures de fibres tels que la décohésion interfaciale ou
les fissurations matricielles.
Une grande majorité des modeles numériques sont des modeles simplifiés bidimensionnels [109,118,
120-122].
Afin de prendre en compte la complexité de I’interface, de nombreux travaux matérialisent la présence
d’une interphase ([109,118,120]). Dans leurs travaux sur des composites monofilamentaires SiC /Al,
Davis et al. [118] ont par exemple proposé une modélisation des transferts interfaciaux en modélisant
la présence d’une interphase par des éléments de type SPRING. Ces éléments permettent la définition
d’une interphase parfaite de rigidité infinie, d’une interphase imparfaite dont la rigidité est finie mais
a rupture est finie et inférieure ou égale a celle de la matrice. Les travaux de Nishakawa et al. [109]
modélisent le processus de fragmentation de composites SiC/époxy, en introduisant des éléments
cohésifs pour modéliser I'interface. Cependant, les travaux de Hayes et al. [122] réalisés avec le
logiciel ANSYS ont montré que la présence d’une interphase méme de faible épaisseur affecte le
transfert de charge.
Certains travaux proposent de prendre en compte des transferts de charge complexes avec des lois de
comportement propres a l’interface qui intégrent le frottement. Par exemple, Rauchs et al. [120]
utilisent une loi de comportement des éléments d’interface définie par une combinaison d’un transfert
élastique dans les régions collées et d’un transfert par friction dans les régions de frottement. La nature
de ce transfert est importante, il a notamment été montré 1I’importance de la plasticité qui intervient a
fort niveau de déformation et modifie le développement des déformations qui contrélent le processus
de fragmentation [122].
Le processus de ruptures de fibres est la plupart du temps déclenché par un critere en contrainte
([109,118,120-121]). Pourtant les travaux de Hayes et al. [122] ont montré que le phénomene de
fragmentation est trés dépendant de la répartition des déformations a I’interphase. Par ailleurs, certains
travaux simplifient la modélisation du processus de rupture des fibres en positionnant les ruptures de
fibres au préalable ([109,118,120]). Les travaux de Nishakawa et al. [109] placent par exemple, n

positions de rupture de fibres a intervalles réguliers.
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Dans certains travaux, le positionnement des ruptures de fibres n’est pas postulé a priori, les
fragmentations peuvent survenir la ou le critere choisi est dépassé. Dans ces études, la prise en compte
de ce phénomene est réalisée soit par des diminutions de rigidité [121], soit par une élimination des
éléments [120] avec des processus d’automatisation complexes [121]. Dans leurs travaux, Wang et al.
[121] modélisent, par exemple, le comportement en fragmentation de composites monofilamentaires
carbone/époxy en couplant I’analyse numérique a la technique de photoélasticimétrie. Le processus de
fragmentation est modélisé grace au développement de subroutines dans le logiciel Abaqus. Un critére
en contrainte est utilisé pour déclencher les ruptures de fibres qui sont prises en compte par une
diminution de la rigidité de la fibre. L observation de la redistribution des contraintes apres rupture a
permis a Wang et al. [121] de montrer que la zone induite par les ruptures de fibres est située a 45° par
rapport a la direction de la fibre et se caractérise par une plus grande contrainte de cisaillement.
Enfin, certains travaux prennent en compte des conséquences de la fragmentation telles que les
décohésions fibre/matrice ou les fissurations matricielles [109]. Nishakawa et al. [109] modélisent le
processus de fragmentation de composites SiC/époxy. Dans leur étude, les éléments cohésifs sont
introduits pour modéliser a la fois la décohésion interfaciale et les fissurations transverses de la
matrice survenant lors du processus de fragmentation. Ces travaux ont montré que I’endommagement
microscopique et le processus de fragmentation varient en fonction des parametres choisis pour les
éléments cohésifs de I’interface. De plus, il a été constaté que plus les décohésions sont nombreuses,
plus le nombre de fragments a saturation diminue.

Les méthodes numériques de modélisation de I’interface fibre/matrice permettent de mieux
comprendre comment s’articulent les transferts de charge a l’interface fibre/matrice. Dans les
composites a fibres naturelles, ces transferts de charge sont particuliecrement complexes et la qualité de

I’interface doit souvent étre optimisée par des traitements.

II1.4. Optimisation de I’interface fibre/matrice par traitements

chimiques des fibres naturelles

L’optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites a renfort fibre végétale doit
étre envisagée sous 1’angle de 1’optimisation de la mouillabilité en modifiant la composition chimique
de la fibre et sous I’angle de 1’optimisation de 1’ancrage mécanique en améliorant la rugosité de
surface des fibres. Dans le chapitre précédent, il a été souligné que certains parametres d’extraction
des fibres tels que le rouissage ou le défibrage avaient une influence sur la quantité de composés
cellulosiques et non cellulosiques de la fibre ainsi que sur la surface externe de la fibre. Ces opérations
constituent une premiere réponse pour I’optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites a
fibres naturelles. Cependant, ces opérations ne suffisent pas pour I’élimination complete des

composants non cellulosiques qui constituent un frein a la bonne mouillabilité de la résine au sein des
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fibres végétales [27]. Ainsi, différents traitements des fibres peuvent étre envisagés [123]. Notamment,
un des traitements communément utilisé est le traitement alcalin, [6-7,27]. Le traitement alcalin des
fibres naturelles induit des modifications de la composition chimique des fibres, de leur indice de
cristallinité, de 1’orientation et du degré de polymérisation des fibres. Il consiste a traiter les fibres
avec une solution alcaline de type NaOH, une réaction de gonflement est alors provoquée durant

laquelle la structure cristalline de la cellulose se relaxe [16,124].

111.4.1 Influence du traitement alcalin sur la composition chimique et la

morphologie des renforts fibres naturelles

Le traitement alcalin de fibres de chanvre ou de lin induit une perte de masse qui correspond
en majorité a la solubilisation des hémicelluloses ainsi qu’a 1’élimination partielle de la lignine et
d’autres constituants mineurs des fibres [18,125-126]. L’élimination des hémicelluloses conduit a une
région interfibrillaire moins rigide et moins dense et permet un réarrangement des fibrilles de long de
I’axe de la fibre [18]. L’élimination de la lignine rend la lamelle moyenne plus plastique et homogene
grice a I’élimination de microporosités alors que les cellules finales elles-mémes ne sont que peu
affectées [18]. Les fibres végétales possedent alors une structure constituée de chaines de cellulose
plus compactes, ainsi qu’un indice de cristallinité plus élevé [18,35,125-126].

La quantité de composants non cellulosiques diminue lorsque la concentration en soude augmente
[125]. Cependant, la soude ne dissout pas tous les constituants présents dans les fibres végétales et
notamment ne dissout pas en totalité la lignine et la pectine [18,125]. En effet, si les travaux de Aziz et
al. [96] sur des fibres de chanvre ont montré que les traitements alcalins, par une solution de soude
concentrée a 6 wt% durant 48 heures, n’induisaient pas d’endommagement des parois cellulaires des
fibres, les travaux de Wang et al. [16] ont montré en revanche que des pré-traitements, par une
solution de soude concentrée a 12 wt% durant 2 heures, permettaient de diminuer la taille des
faisceaux de fibres de chanvre. Malgré tout, les travaux de Mwaikambo et al. [18] ont montré que,
méme apreés un traitement a la soude concentrée a 16 wt% de NaOH, les faisceaux de fibres de
chanvre ne sont pas compleétement séparés en fibres individuelles.

Le retrait de I’hémicellulose et de la lignine influence également les propriétés de sorption des fibres
de chanvre [34,125]. Les travaux de Kostic et al. [125] ont montré que la rétention d’eau est plus
faible dans les fibres de chanvre traitées a cause des changements structuraux de la fibre et notamment
a cause de I’élimination des composants non cellulosiques qui absorbent facilement 1’eau.

Enfin, le traitement alcalin s’accompagne de modifications de la surface des fibres. En effet, grace aux
traitements alcalins, la surface des fibres traitées est nettoyée des traces d’huile et de cire présentes sur
les fibres non traitées et la rugosité de surface des fibres traitées est augmentée[16,96,126-128].
Notamment, Mwaikambo et al. [18] observent une surface irrégulieére avec de petites fibrilles sortant
de la surface.

Ces traitements alcalins ont également une influence sur les propriétés mécaniques des fibres.
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111.4.2 Influence du traitement alcalin sur les propriétés mécaniques des

fibres et des composites a renforts fibres naturelles

Différentes études ont caractérisé 1’influence des traitements alcalins sur les propriétés
mécaniques des fibres de lin et de chanvre en fonction du temps de traitement (Tableau 1.9) ou de la

concentration en soude (Tableau 1.10).

Temps Traitement Contrainte 2
Matériaux P (fraction E (MPa) Références
(min) . rupture (MPa)
massique)
0 - 1280
Lin 30 NaOH 1wt% - 1200 37]
60 - 1050
0 66190 + 22230 1632 + 932
_ 10 68150 % 17470 1188 + 461
Lin NaOH 3 wt% [128]
20 64320 % 44200 1112 + 702
30 51510 % 24900 722 + 455
' 0 - 607 + 210
Fibres de 15 NaOH 10 wt% - 664 + 208 35]
chanvre
45 - 677 + 187

Tableau 1.9. Influence du temps de traitement alcalin sur les propriétés mécaniques de fibres de lin et de
chanvre.

Les travaux de Baley et al. [37] présentés dans le Tableau 1.9 ont été réalisés sur des fibres de lin de
20pm de diametre traitées avec une solution de soude a 1 wt%. Ces travaux montrent que pour une
méme concentration en soude, lorsque 1’on augmente la durée du traitement a 30 minutes ou 60
minutes, la contrainte a rupture des fibres de lin diminue. Les travaux de Symington et al. [128] sur
des fibres de lin traitées avec une solution de soude a 3 wt% sont en accord avec les résultats de Baley
et al. En effet, Symington et al. [128] montrent que lorsque 1’on augmente la durée du traitement a 10,
20 ou 30 minutes, le module d’Young et la contrainte a rupture des fibres de lin diminuent. En
revanche, les travaux de Pickering et al. [35] sur des fibres de chanvre traitées avec une solution de
soude a 10 wt%, ne montrent pas la méme évolution. En effet, dans ces travaux, compte tenu des
dispersions, aucune évolution de la contrainte n’est constatée lorsque I’on augmente la durée de
traitement a 15 ou 45 minutes. Cependant, cette différence peut provenir du traitement sévere utilisé
(concentration de soude atteignant les 10 wt%). De nombreux autres parametres peuvent également
intervenir tels que la tension des fibres durant le traitement ou les additifs utilisés [38]. Les travaux de
Baley et al. [37] ont notamment montré que les mémes traitements utilisés sur des fibres de diametres

30 um n’induisaient aucune modification de la contrainte a rupture. Le Tableau 1.10 regroupe les

données sur les fibres de chanvre concernant 1I’influence de la concentration en NaOH.
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Dans leurs travaux, Mwaikambo et al. [18] ont réalisé des traitements sur des faisceaux de
fibres de chanvre avec des concentrations en NaOH variant de 0,03 wt% a 16 wt%. Ces travaux
montrent que le module d’Young et la contrainte a rupture des faisceaux de fibres augmentent jusqu’a
une certaine concentration (0,2 wt% NaOH) puis diminuent. Park et al. [129] ont réalisé des
traitements alcalins avec une solution de soude a 0,5 wt% et montrent une diminution du module
d’Young. Ces résultats sont en accord avec les travaux de Mwaikambo et al., qui préconisaient de ne
pas dépasser 0,2 wt%.

Les travaux de Mwaikambo et al. [18] ont également montré que les fibres traitées par une solution
alcaline présentent des profils de rupture différents. Ces différences sont associées a une élimination
des points faibles et a une distribution uniforme des cristallites grace aux traitements alcalins induisant

une contrainte distribuée uniformément dans la fibre.

Fraction Temps de Grandeur
Matériaux massique traitement Contrainte 8 | Références
wt (%) (min) E (MPa) rupture (MPa)
0 37480 + 3440 594 + 105
0,03 26720 + 3013 603 £71
Faisceaux de fibres 0,08 ., 30740 £ 4170 650 £ 97
Instantanné [18]
de chanvre 0,16 64880 £ 4750 916 £ 141
0,24 58140 £ 3790 1074 £ 185
0,32 39940 + 3550 969 + 117
0 - 607 £ 210
Fibres de chanvre 10 45 - 677 £ 187 [35]
15 - 532 £ 137
. 0 143000 + 27600 2140 + 504
Fibres de chanvre 0,5 120 131900 £44900 | 2230 + 563 [129]

Tableau 1.10: Influence de la concentration du traitement alcalin sur les propriétés
mécaniques de fibres de chanvre.

Dans la littérature, on ne trouve que tres peu d’études présentant les conséquences du traitement
alcalin sur les propriétés mécaniques des composites a fibres longues naturelles. Les travaux de Van
de Weyenberg [124] sur des composites lin/époxy traités avec des solutions de soude de 1 wt% a 3
wt% ont montré que les traitements alcalins augmentaient les propriétés longitudinales et transverses
en flexion des composites. Dans ces travaux, le traittement NaOH 1 wt% permet d’optimiser les
modules en flexion ainsi que la contrainte a rupture transverse en flexion. Cependant, la contrainte a
rupture longitudinale en flexion est optimale pour un traitement NaOH a 3 wt%. Enfin, les travaux de
Baley et al. [37] sur des composites unidirectionnels lin/époxy ont montré que les traitements a la
soude de concentration volumique 10g/l augmentent la contrainte a rupture des composites
unidirectionnels lin/époxy. Concernant le chanvre, Aziz et al. [96] étudient le comportement en flexion
de composites unidirectionnels chanvre/polyester a fibres longues traitées par une solution de NaOH a
6 wt%. Une augmentation du module en flexion et de la contrainte a rupture en flexion a été constatée

apres traitement.
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Dans notre étude, deux traitements des tissus de chanvre ont été mis en place : un traitement a
I’hydroxyde de sodium ainsi qu’un traitement couplé «hydroxyde de sodium + peroxyde

d’hydrogene».

Bilan sur I’état de ’art

Les composites a fibres naturelles sont en pleine expansion. Notamment les enjeux
environnementaux liés a ['utilisation des fibres naturelles par rapport aux fibres de verre sont
nombreux. D’un point de vue mécanique, les renforts tissus pourraient constituer une solution
compétitive pour répondre a des sollicitations croisées. Cependant, il existe encore peu d’études
traitant de composites a renforts longs de chanvre (fils ou tissus). La microstructure complexe de ces
matériaux a renforts tissus s’ajoute a celle du matériau naturel lui méme. L’évaluation et
I’optimisation du potentiel de ces matériaux nécessitent d’étudier chacune des différentes échelles, de
la botanique a la mécanique. De plus, la variabilité importante dans ces matériaux doit étre quantifiée
et prise en compte. D’autre part, il est nécessaire de comprendre les mécanismes d’endommagement
de ces matériaux pour étre en mesure de concurrencer les composites a fibres de verre. Pour cela, de
nombreuses méthodes directes ou indirectes existent. Dans cette étude, les observations
microscopiques seront couplées a la technique d’émission acoustique et au suivi de la perte de rigidité
pour analyser les mécanismes d’endommagement dans les matériaux étudiés. Par ailleurs, I’efficacité
du renforcement réside dans la capacité a obtenir une adhésion fibre/matrice de qualité. De
nombreuses méthodes existent pour caractériser cette interface fibre/matrice. Notamment, le test de
fragmentation permet d’obtenir la contrainte critique de cisaillement interfacial qui fournit une
information sur la qualité de I'interface fibre/matrice et peut permettre de guider I’optimisation de
I’interface dans ces matériaux. Pour les composites a fibres naturelles, cette optimisation est la plupart
du temps réalisée au moyen de traitements alcalins qui modifient la composition chimique et la

structure des fibres et peuvent influer sur leurs propriétés mécaniques.
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Chapitre 1. Techniques et instrumentations

utilisées

L’objectif dans ce chapitre est de présenter ['ensemble des techniques et
instrumentations utilisées. Les techniques de caractérisation de la microstructure seront tout
d’abord décrites puis les essais mécaniques et enfin les méthodes de dépouillement

spécifiques seront présentées.

L.1. Techniques de caractérisation de la microstructure
1.1.1 Observations microstructurales
L1.1.1 Microscopie optique

Les mesures de diametres et les observations de coupes transversales ou de tranches de
composites apres polissage ont été réalisées a I'aide d’une binoculaire Leica Microsystems
(grossissement jusqu’a six fois) et d’'un microscope optique de Reichert-Jung (grossissement jusqu’a
1000 fois). Ces deux dispositifs sont équipés du logiciel de prise d’images IM 50. La technique de
polissage (vitesse de rotation et durée selon granulométrie) a été adaptée et optimisée pour nos

matériaux.

1.1.1.2 Microscopie électronique

Dans cette étude, un microscope électronique a balayage Jeol 6400 a été utilisé pour la
caractérisation des facies de rupture. La tension d’accélération du faisceau utilisée est de 5 kV a 8 kV
pour les matériaux composites et le diaphragme objectif est de 30um. La distance de travail permettant
les observations est comprise entre Smm et 40mm selon la zone étudiée. Les échantillons ont été
préalablement métallisés au moyen d’un métalliseur Cressing « 108 AUTO » qui réalise le dép6t d’un

film d’or sur la surface de 1’échantillon. Une étude préalable a permis de fixer le temps de
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métallisation a 30 s et I’ampérage a 40 mA pour un dépdt d’épaisseur optimale. L’ensemble des facies
de rupture a été analysé sur de larges gammes de grandissement a la recherche d’éléments sur le
processus de rupture ou sur I’endommagement. Les vues completes des facies de rupture ont été
reconstruites par traitement d’images grice au logiciel Photoshop et quelques exemples sont présentés
en Annexe I.

Par ailleurs, certaines images ont également été réalisées au microscope électronique en transmission
sur des lames minces de composites chanvre/époxy afin d’obtenir des grossissements plus importants

[130].

1.1.1.3 Microtomographie a tube RX

1.1.1.3.1. Principe

La microtomographie RX permet de créer une représentation tridimensionnelle d’un objet et
de visualiser sa structure interne. Des rayons X traversent 1’échantillon, positionné sur une platine
motorisée, qui tourne selon une rotation et un pas angulaire prédéfinis par ['utilisateur. Le
rayonnement transmis apres la traversée du matériau soumis au faisceau de rayons X est enregistré, a
intervalle angulaire régulier et sous la forme de radiographies. Ces données permettent une
reconstruction mathématique d’une section et/ou d’un volume numérique de 1’échantillon qui a pour
but de corriger et d’améliorer le signal enregistré lors de 1’acquisition. Apres reconstruction, une
cartographie tridimensionnelle en niveaux de gris des variations locales d’absorption du rayonnement

X au sein de I’échantillon est obtenue.

1.1.1.3.2. Applications et paramétres d’ essais

Dans cette étude, un Tomographe Viscom X8050 équipé d’une caméra 1004 pixels x 1004
pixels appartenant au laboratoire Hydrasa de 1’Université de Poitiers a été utilisé pour I’analyse des
endommagements au sein d’'un composite verre/époxy. Une demi-éprouvette comprenant a son
extrémité supérieure le facies de rupture est placée dans le tomographe. Le pas angulaire choisi est de
0,25 ce qui représente 1440 radiographies sur 360°. Une fois obtenues, les radiographies sont traitées
avec le logiciel ImageJ v.1.42 développé par le National Institutes of Health. Le volume final des
images est reconstruit sous le logiciel DigiCT v.2.3.3 (société DIGISENS). La taille du Voxel est de
26.6 um’ [131]. La visualisation 3D du composite s’effectue avec le logiciel Avizo v.5.0 (Mercury
Computer Systems Inc.) a partir des coupes générées. Le volume est produit en utilisant le module
Voltex d’Avizo v.5.0. Les premieres images réalisées sur les composites chanvre/époxy ne sont pas
concluantes et ne seront donc pas présentées ici. Cependant, les visualisations obtenues sur les

composites verre/époxy sont présentées en Annexe II.
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1.1.2 Calorimétrie différentielle

L1.2.1 Principe

L’analyse enthalpique différentielle (DSC) permet d’identifier les phénomenes
endothermiques et exothermiques survenant lors de transformations ou d’évolutions structurales du
matériau. Cette technique expérimentale est basée sur la mesure, par des dispositifs thermoélectriques,
de la différence de température qui s’établit entre le matériau étudié et une référence contenus dans
deux creusets distincts. Les thermogrammes obtenus délivrent 1’évolution du flux de chaleur massique
en fonction de la température. Lorsqu’un matériau subit une réaction de transformation sous 1’effet
d’un programme de chauffage ou de refroidissement, le flux de chaleur dH /dt mesuré s’exprime en
fonction de C, la capacité calorifique de 1I’échantillon et de d7'/dt la vitesse de chauffe ou de
refroidissement (7).

dH dT
Ao, L raT
" P f@T) (7)

ou f(t,T) est le flux de chaleur cinétique

Dans cette étude, les thermogrammes obtenus permettront de mesurer la température de transition
vitreuse T,. La transition vitreuse représente, pour la phase amorphe d’un polymere, le passage de
I’état vitreux a mobilit€ localisée (T < T,) a I’état caoutchoutique, a mobilité coopérative (T > T,).
Cette transition est réversible. Le saut de capacité calorifique associé a la transition vitreuse se traduit

alors par un saut de flux de chaleur sur le thermogramme.

1.1.2.2 Applications et parametres d’essais

L’appareil utilisé est la DSC Modulée 2920 de chez TA Instruments. Deux capsules sont
posées sur deux disques de chromel auxquels sont associés des thermocouples chromel/alumel. Une
des capsules est vide et sert de référence, 1’autre contient I’échantillon a analyser possédant une masse
comprise entre 10 mg et 20 mg. Les capsules utilisées sont en aluminium et sont serties préalablement
a ’analyse. La quantité d’énergie absorbée ou dégagée par I’échantillon est déterminée a partir de la
différence de température entre 1’échantillon et la référence, mesurée a un instant donné par les
thermocouples chromel/alumel. Une fois 1’acquisition effectuée, 1’évolution du flux de chaleur
massique en fonction de la température est obtenue.

Des échantillons de résine pure et de composite chanvre/€poxy, lin/époxy et verre/époxy ont été testés.
Dans le cas des composites, deux zones de prélevements ont été définies, en surface pour les
« échantillons peau » et a coeur du composite pour les « échantillons cceur ».

La procédure employée est la méme pour I’ensemble des matériaux :

- refroidissement du matériau jusqu'a -20°C

- isotherme d’une minute a -20°C
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chauffage a 10°C/min jusqu’a 170°C
- isotherme d’une minute a 170°C
- refroidissement a 10°C/min jusqu’a -20°C
- isotherme d’une minute a -20°C
- chauffage a 10°C/min jusqu’a 170°C.
La régulation en température en dessous de 1’ambiante ainsi que les refroidissements sont assurés par

I'utilisation de 1’azote liquide.

1.1.2.3 Reproductibilité et dispersion des essais effectués

La DSC Modulée 2920 de chez TA Instruments fournit une précision machine de +0,5°C. Afin
de connaitre la précision dans le cas de notre matériau, des essais de reproductibilité ont préalablement
été effectués sur des éprouvettes prélevées dans une méme plaque ainsi que sur des éprouvettes d’un

méme matériau prélevées dans des plaques différentes.

100
[ Eprouvettes Eprouvettes d'un méme matériau
[ découpées dans une découpées dans des plaques
90 T méme plaque < différentes
s —>
80
70 £
60
gt
T 50 ¢
g [
40 ¢
30 +
20 & @ Matériau 1 P1
[ B Matériau 1 P2
10 + @ Matériau 1 P3
; B Matériau 1 P4
o -

Figure 2.1 : Reproductibilité et dispersion des résultats obtenus pour les T, de
composites chanvre/époxy.

Les résultats (Figure 2.1) montrent une dispersion de +1°C pour des éprouvettes d’une méme plaque et
de +3°C pour des éprouvettes d’un méme matériau prélevées au sein de plaques différentes. Ces
dispersions, liées notamment au processus de fabrication des matériaux, seront prises en compte dans

la discussion des résultats obtenus.

-56 -



1.1.3 Densimétrie

Deux procédures de mesure de la densité D des échantillons de résine seule ou de composite
ont été confrontées dans ce travail, la mesure « géométrique » et la mesure basée sur le principe

d’Archimede.

1.1.3.1 Mesure « géométrique »

Il s’agit dans ce premier cas de mesurer le volume V¢, d’une éprouvette de composite ou de

résine, et sa masse Mg, par pesée au moyen d’une balance hydrostatique SARTORIUS YDKOI. La

masse volumique du composite p, ., est alors calculée au moyen de 1’équation (8) :

M é%
D _ p éch — Véch

éch —
Y eau P eau

. X : ,
ou p,, correspond a la masse volumique de [’eau.

®)

Les mesures géométriques des échantillons de composites ont été effectuées au moyen d’un pied a

coulisse électronique de précision 0,02mm sur 100mm.

[.1.3.2 Mesure « Archimede »

1.1.3.2.1. Principe de la mesure

Le principe de la mesure dans ce cas est basé sur la poussée d’Archimede : Tout solide
immergé subit une force de poussée d’intensité égale au poids de fluide déplacé par le volume du
solide. Le solide est pesé dans 1’air, puis dans un autre fluide, qui sera ici de I’eau. La densité est alors

calculée grace a I’équation (9).

D — Dair + Ma X Deau
AX(Ma— M)
avec :
- D : densité de I’échantillon
- M, : masse du solide dans I’air 9)

- M.,: masse du solide dans [’eau
D,;. : densité de I’air
- D,y : densité de ’eau
- A : terme correctif prenant en compte la poussée d’Archimede exercée sur le montage

1.1.3.2.2. Dispositif expérimental et parametres d’essais

Le dispositif expérimental est une balance hydrostatique SARTORIUS YDKO1 (Figure 2.2)
mesurant la masse a 10 grammes prés. Le dispositif se compose d’un bécher rempli d’eau

déminéralisée qui repose sur un trépied et d’un systeme support/nacelle qui repose sur la balance.
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L’échantillon étudié est placé sur le plateau supérieur du module suspendu pour mesurer la masse M,
du solide dans I’air, puis, dans ou sous la nacelle, selon s’il flotte ou non, pour la mesure M, de la

masse du solide dans I’eau.

Figure 2.2 : Dispositif expérimental
pour la mesure de densité.

Ces deux techniques de mesure de densité ont été comparées pour les composites chanvre/époxy. En
effet, le comportement hydrophile des fibres de chanvre aurait pu conduire a une erreur de mesure par
la méthode « Archimede ». Cependant, les résultats obtenus ont montré que ces deux méthodes

donnent les mémes valeurs de densité pour les composites chanvre/époxy.
I.2. Essais mécaniques

1.2.1 Fils et faisceaux de fibres

1.2.1.1 Principe et parametres d’essais

o Les échantillons de faisceaux de fibres possedent une longueur utile variant de 15 a 25
mm. Chaque faisceau a été sélectionné pour se situer dans une gamme de diametre variant de 90 a
210um. Les mesures de diametre ont été réalisées a cinq endroits le long de la longueur utile du
faisceau par microscopie optique.

o Les échantillons de fils de chanvre et de lin posseédent une longueur utile variant de 15
a 17 mm. La section de chaque fil, supposée circulaire, a été déterminée a partir de son diametre
moyen évalué en réalisant cinq mesures sur la longueur utile du fil par microscopie optique.

. Les échantillons de fils de verre possédent une longueur utile de 70 mm. Les
diametres des fils de verre sont calculés a partir de la donnée du nombre de fibres contenues dans un

fil de facon a déterminer le module d’Young de la fibre de verre.
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Pour assurer le maintien des échantillons dans les mors, des talons rectangulaires en composite
verre/époxy sont collés (grace a une colle pour plastique) a chaque extrémité des faisceaux de fibres de

chanvre et des fils de verre, de lin et de chanvre (Figure 2.3).

. g
e st el
fl| e r— -

smm |

Figure 2.3 : Eprouvette de fil de chanvre.

Les faisceaux de fibres de chanvre ainsi que les fils de lin et de chanvre ont été testés sur la machine
INSTRON E1000 Electropuls équipée de mors plats auto-serrants et d’une cellule de force de 250 N.
Les fils de verre ont été testés sur la machine INSTRON 4505 équipée de mors hydrauliques. Pour
maintenir une vitesse de déformation équivalente, les essais de traction sont pilotés en vitesse de
déplacement de traverse a 0,5mm/min pour les faisceaux de fibres et les fils de lin et de chanvre, et a

2,33mm/min pour les fils de verre.

1.2.1.2 Mesure de la déformation par extensométrie conventionnelle

Un extensometre a couteaux INSTRON n° 620 présentant, dans sa configuration basique, une
longueur de base 12,5 mm avec une extension de + 5 mm est utilisé pour la mesure de 1’allongement.
Son utilisation sur les fils de lin et de chanvre demande 1’adjonction d’une rallonge de 12,5 mm
convertissant I’extensometre a une base 25 mm + 5 mm. Une utilisation adaptée aux fils de verre avec
deux rallonges de 37,5 mm transforme celui-ci en une base 87,5mm + 5 mm (Figure 2.4).
L’extensometre ne peut pas étre positionné directement sur les fils car il engendre une rupture du fil,
les lames de I’extensometre ont donc été placées sur les talons en composite verre/€poxy dont la

déformation est négligeable devant celle des éprouvettes.
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

(a) (b)

Figure 2.4 : Essai de traction sur fil de chanvre (a) ou de verre (b)
avec montage de I’extensometre a couteaux.
Les courbes contrainte-déformation obtenues grace a I’utilisation d’un extensometre ont été comparées
a celles obtenues a partir du déplacement de la traverse. Les modules d’ Young calculés a partir de ces
deux types de courbes sont tres proches et sont contenus dans la variation détectée d’une éprouvette a

I’autre. Les courbes obtenues a partir du déplacement traverse seront donc exploitées par la suite.

1.2.1.3 Détermination des grandeurs caractéristiques

Lors d’un essai sur faisceaux de fibres de chanvre ou sur fils de lin ou de chanvre, le
déplacement traverse et la force appliquée sont enregistrés. Ces données permettent de construire la

courbe contrainte-déformation (Figure 2.5)

o (MPa)
250 7

Contrainte maximale

200 -
150 +

100 +

£} Calcul du module

| d’Young
50 4 Etablissement

de essai

o'...:....:....:....:....;....:.;...E(%)
3 35

0 0,5 1 1,5 2 25 /;

Déformation a contrainte maximale

Figure 2.5 : Courbe contrainte-déformation (traverse) d’un fil de chanvre.
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La contrainte est définie par le rapport de la force sur la section des faisceaux ou des fils. Les sections
des faisceaux de fibres ou des fils sont supposées circulaires, la contrainte ¢ est alors définie par
I’équation (10).

TN
”(?j (10)
Avec F la force

@ le diametre des faisceaux de fibres ou des fils

Les courbes contrainte-déformation des fils présentent plusieurs phases: un pied de courbe,
représentant le temps d’établissement de I’essai puis une partie linéaire a partir de laquelle on évalue le
module d’élasticité. La contrainte maximale et la déformation a contrainte maximale seront également
identifiées a partir de ces courbes comme indiqué sur la Figure 2.5.

Pour chaque type de matériau naturel, un grand nombre d’essais ont été effectués. La statistique de
Weibull a été utilisée pour déterminer la contrainte maximale et la déformation a contrainte maximale.
Cette analyse statistique a été complétée par des distributions de Laplace-Gauss permettant d’estimer
le diametre ainsi que le module d’Young moyens des faisceaux ou des fils. Ces procédures sont

explicitées au paragraphe 1.4.4.

1.2.1.4 Influence de la présence de talons

L’influence de la présence des talons en composite verre/époxy sur les propriétés mécaniques

du fil a été évaluée (Tableau 2.1).

Fil de chanvre E (MPa) Gmax (MPa) €5 max (%)
avec talons 10551 + 747 202 + 19 2,00 +0,10
sans talon 10243 + 1452 171 £ 60 1,79 £ 0,40

Tableau 2.1. Propriétés mécaniques des fils de chanvre soumis a une traction avec ou sans la présence de
talons.

Les caractéristiques mécaniques, module d’Young, contrainte maximale et déformation a contrainte
maximale different lIégerement lors de I'utilisation de talons. Cependant, compte tenu des dispersions
importantes obtenues sur ces grandeurs dans tous les essais mécaniques réalisés sur fils, les données
présentées dans le Tableau 2.1 permettent de conclure qu’il n’existe pas d’influence significative de la
présence des talons sur les caractéristiques mécaniques en traction. Cette préparation de 1’éprouvette

qui facilite I’essai peut donc €tre mise en place pour les essais sur fils et sur faisceaux de fibres.

1.2.2 Tissu

Les éprouvettes de tissus de chanvre, orientées dans le sens chaine, ont été testées sur la

machine INSTRON 4505 équipée de mors hydrauliques (Figure 2.6).
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Sens
chaine

10 mm

Figure 2.6 : Dispositif expérimental d’essai sur tissu de chanvre.

Des plaques d’aluminium placées a chaque extrémité des éprouvettes de tissus et serrées a une
pression de 100 bars dans les mors hydrauliques permettent d’éviter tout glissement durant 1’essai. Les
essais de traction sont pilotés en vitesse de déplacement de traverse a 0,5mm/min. Des rampes de
traction directes a rupture sont imposées aux éprouvettes de tissus. Les mesures de la déformation ont
été réalisées a partir du déplacement traverse. Les sections utilisées correspondent a la dimension
totale de la piece de tissu (vide inclus). Des essais de traction ont ét€ menés sur des éprouvettes de
tissus avec une largeur de 42 mm et deux tailles de longueurs utiles distinctes 80 mm et 160 mm, pour
caractériser I'influence du facteur d’échelle sur les caractéristiques mécaniques du tissu et déterminer

une taille d’éprouvette qui sera ensuite adoptée pour tous les essais sur tissus. Les courbes obtenues

sont présentées dans la Figure 2.7 et les parametres mécaniques obtenus dans le Tableau 2.2.

35 ! ;
—T5b Lu=80 mm |

304 —T5b !.u=160 mm |

Contrainte (MPa)

Déformation traverse (%)

Figure 2.7: Essai de traction sur éprouvette de tissu de chanvre de tailles différentes.
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Longueurs utiles des

éprouvettes de tissus Eraverse (VMP2) Omax (MP2) Sray " (%)
Lu=160mm 1942 + 450 28,4+0,5 1,7+0,1
Lu=80mm 1229 + 420 22,5+0,5 1,98 £ 0,05

Tableau 2.2. Caractéristiques mécaniques des éprouvettes de tissus de chanvre de tailles différentes.

La Figure 2.7 montre que I’allure générale de la courbe contrainte-déformation reste assez similaire
quelle que soit la taille de I’échantillon de tissu. Cependant, le module d’Young et la contrainte
maximale sont plus faibles pour 1’éprouvette de plus petite taille (Tableau 2.2). La mise en place de
I’éprouvette dans les mors suggere cependant de conserver la plus petite taille d’éprouvette. En effet,
plus la longueur utile est importante, plus il est difficile de réaliser une tension homogene de
I’éprouvette. Les éprouvettes présentant une longueur utile plus faible ont donc été utilisées pour
toutes les analyses suivantes ; il convient tout de méme de rappeler que ces comparaisons ne seront

valables que pour un méme type d’éprouvette étant donnée 1’influence non négligeable du facteur
d’échelle.

1.2.3 Résine et composite

1.2.3.1 Géométrie des éprouvettes

La géométrie des éprouvettes de résine correspond a la norme ISO NF T 51-034 [132] (Figure
2.8 et Tableau 2.3). Dans le cas des composites, des éprouvettes parallélépipédiques ont été utilisées

afin d’éviter I’endommagement des tissus lors de la découpe des congés (Figure 2.9 et Tableau 2.3).

[ =1
F
D
\
o o
—_
£
)
A
Figure 2.8 : Eprouvette normalisée de résine.
Matéria Données en mm
" L A B E F C D
Résine 50+0,5 | 60+0,5 | 10+0,5 3,7+0,3 2 150 20+0,5 115+3 | 2
Composite |/ / / de2,5+02a2920.2 | > o0 | 294 05 /
selon composites

Tableau 2.3. Dimensions des éprouvettes de résine et de composites.
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Figure 2.9 : Eprouvette de composite.

1.2.3.2 Parametres d’essais

Les éprouvettes de résine et de composites sont soumises a des tractions uniaxiales sur une
machine de traction de type INSTRON 4505 équipée d’une cellule de force de 100kN et de mors
hydrauliques. La machine est asservie en vitesse de déplacement de traverse a 0,5mm/min. Du papier
de verre a 80g/m? placé a chaque extrémité des éprouvettes accompagné d’un serrage des mors
hydrauliques a une pression de 100 bars permettent d’empécher tout glissement durant 1’essai tout en
évitant un écrasement de 1’éprouvette. La mesure du déplacement est effectuée griace a un
extensometre a couteaux INSTRON n° 620 de longueur de base 12,5 mm avec une extension de + 5
mm. L’extensometre est placé au centre des éprouvettes pour des longueurs utiles respectives des

éprouvettes de résine et de composites de 60 £ 5 mm et de 100 £ 5 mm.

1.2.3.3 Détermination de grandeurs caractéristiques

Le module d’Young E des éprouvettes de résine et des composites [0/90]; et E,s des
composites [+45/-45]; ont été respectivement mesurés a partir de la pente de la partie élastique de la
courbe contrainte o,, - déformation €., d’un essai de traction avec x axe de traction. Pour construire
cette courbe, I’allongement a été mesuré au moyen d’un extensometre a couteaux retiré avant la fin de
I’essai pour éviter I’endommagement de 1’éprouvette par les lames de I’extensometre. De plus,
différents essais avec ou sans extensometre ont été réalisés. La déformation a rupture notée Erav T des
éprouvettes de résine et des composites [0/90]; et [+45/-45]; a été calculée a partir de la donnée du
déplacement de la traverse.

Des essais de traction avec chargements répétés progressifs (CRP) ont également été effectués avec la
machine INSTRON 4505 sur des éprouvettes de résine seule ainsi que sur des composites [0/90]; ou
[+45/-45];. Pour quantifier I’évolution de I’endommagement, 1’indicateur d’endommagement d basé

sur la mesure du module sécant apreés chaque recharge (Figure 2.10) a été déterminé grace a 1’équation

.
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Contrainte (MPa)
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Figure 2.10: Détermination du module sécant.

Des courbes d’évolution du parametre d’endommagement d ont par la suite été tracées en fonction du

N

pourcentage de déformation a rupture pour plusieurs éprouvettes afin de construire des courbes

représentatives pour chaque matériau.

1.3. Essais mécaniques de caractérisation de I’interface

1.3.1 Géométrie des éprouvettes

Pour les essais de fragmentation, des éprouvettes de résine époxy contenant un seul fil de
chanvre orienté a 0° ont été réalisées. Des éprouvettes simples congés (Figure 2.11a) ont tout d’abord
été testées. Lors des essais, il a été constaté que la déformation de ces éprouvettes ne permettait pas,
avec nos matériaux, d’atteindre la déformation a rupture du fil. En effet, les congés trop importants
induisent un état de triaxialité des contraintes trés marqué qui provoque une rupture prématurée de
I’éprouvette et le processus de fragmentation n’a pas lieu. Des éprouvettes halteres (Figure 2.11b) ont
donc été développées avec des congés moins séveres. Avec cette géométrie, la fragmentation a bien
lieu mais les fragments ne sont pas tous localisés dans la partie utile de I’éprouvette, ce qui peut
fausser le résultat. Des éprouvettes doubles congés (Figure 2.11c) ont donc également été développées.
Dans ces éprouvettes, 1’état de contraintes a effectivement permis d’obtenir des fragmentations du fil

dans la longueur utile de I’éprouvette.
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

(a) (b) (c)

Figure 2.11: Géométrie des éprouvettes pour le test de fragmentation :
(a) simples congés, (b) haltere, (c) doubles congés.

D’autre part, des essais de traction ont également été réalisés sur des éprouvettes présentant une

géométrie haltere avec une orientation du fil a 90° (Figure 2.12).

Figure 2.12 : Géométrie des éprouvettes monofilamentaires
haltere de traction a 90°.

1.3.2 Préparation des échantillons

Les imperfections ou bulles en surface liées a la fabrication des plaques monofilamentaires ont
été atténuées au moyen de plusieurs protocoles de polissage avant découpe sur la face des éprouvettes,
communs a toutes les géométries, et d’autres procédures de polissage plus spécifiques dépendant des

instrumentations ont été€ mises en place selon les géométries d’éprouvettes.
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1.3.3 Protocole expérimental

Les essais de traction et de fragmentation sur éprouvette monofilamentaire sont réalisés sur la
machine INSTRON E1000 équipée de mors autoserrants et d’une cellule de force de 1kN allant en
charge statique jusqu’a 750N. Les essais sont pilotés en vitesse de déplacement de la traverse a 0,5
mm/min. Une caméra haute résolution (2670 pixels x 4000 pixels) a été utilisée pour 1’enregistrement

des essais.

1.3.4 Grandeurs mesurées

Pour mesurer les déformations des éprouvettes monofilamentaires au cours des essais, des
tests ont tout d’abord été effectués avec un extensometre a couteaux. Cependant, malgré une base
adaptée aux longueurs utiles des éprouvettes, un effort de flexion important a été constaté. Finalement,
ce sont donc les marqueurs naturels présents dans les éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy
qui ont été utilisés. En effet, des bulles a la surface des éprouvettes dues au processus de fabrication et
des fibrilles de chanvre qui se désolidarisent du fil ont été observées (Figure 2.13). Ces marqueurs ont
été suivis griace a I'utilisation d’une caméra haute résolution durant I’essai mécanique. Il a ainsi été

possible de mesurer la déformation globale dans la zone utile des éprouvettes tout au long des essais.

Figure 2.13 : Marqueurs naturels des éprouvettes de fragmentation
chanvre/époxy : bulles d’air, fibrilles de chanvre.
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1.4. Méthodes de dépouillement spécifiques

1.4.1 Photoélasticimétrie

1.4.1.1 Principe

La technique de photoélasticimétrie permet de visualiser directement les champs de
contraintes dans le matériau étudié. Pour cela, cette technique se base sur les propriétés de
biréfringence du matériau étudié lorsqu’il est soumis a une sollicitation. Les lois de couplage optico-
mécanique de Maxwell, établies a partir de ’hypotheése d’élasticité, définissent la relation entre le
tenseur des indices de réfraction et celui des contraintes.

Deux types de lignes peuvent étre observées, les isochromes qui sont proportionnelles a la différence
des contraintes principales et les isoclines qui indiquent les directions principales a /2 pres.

Pour visualiser le champ de contrainte, des polariscopes rectilignes, faisant apparaitre les deux types
de lignes, ou circulaires, faisant apparaitre seulement les lignes isochromes, peuvent étre utilisés.

Dans cette étude, un polariscope circulaire & champ sombre sera utilisé. L’objet a étudier est donc
placé entre un polariseur circulaire droit, formé par 1’association d’un polariseur rectiligne et d’une

lame quart d’onde, et d’un analyseur circulaire gauche formé par 1’association d’un analyseur

rectiligne et d’une lame quart d’onde (Figure 2.14).

Echantillon
N
+—0 —0
Lumiére PolariseurLame quart Lame quart Analyseur
naturelle \rectiligne d’onde / \d’onde rectilignﬁ
Polariseur circulaire droit Analyseur circulaire gauche

Figure 2.14 : Schéma de principe d’un polariscope circulaire a champ sombre.
L’intensité transmise I en sortie de 1’analyseur s’écrit sous la forme de 1’équation (11) :

I=1,sin’(¢/2)
avec : 1y intensité incidente (11)
@ le déphasage.

Les isochromes apparaissent alors comme des franges sombres, elles correspondent a un déphasage

@ =2n7x ou n est un nombre entier désignant 1’ordre de frange.

Les lignes isochromes correspondent au lieu des points d’égale différence des contraintes principales
(12).
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nA
o, -0, =21, :_C
e

avecT,, la contrainte de cisaillement,

A la longueur d’onde, (12)
n l’ordre de frange,
C la constante photoélastique

et e l’épaisseur du modeéle.

1.4.1.2 Applications a I’étude

Tout d’abord, I’instrumentation par photoélasticimétrie a été utilisée pour controler 1’absence
de couplage entre différentes sollicitations, par exemple, traction-flexion ou traction-torsion.
Préalablement a I’essai, ’ensemble des éprouvettes monofilamentaires a été instrumenté par un
dispositif de photoélasticimétrie pour assurer un alignement mors-éprouvette conduisant a une
sollicitation de traction pure. Le contrdle du placement de I’éprouvette est assuré par un protocole de
contrdle des lignes isochromes. L’éclairage se fait a I’aide de deux lampes a LED recouvertes de
papier calque pour obtenir un éclairage diffus, des diodes ponctuelles sont parfois ajoutées si
nécessaire. L’éclairage est positionné derriere 1’éprouvette de fagon a traverser le polariscope
circulaire a champ sombre et a venir impacter de fagon normale la caméra haute résolution (Figure

2.15).

Figure 2.15 : Dispositif de placement par photoélasticimétrie d’une
éprouvette monofilamentaire.

Lors des essais de fragmentation, la technique de photoélasticimétrie a également été utilisée pour
détecter les ruptures de fil. Les éprouvettes sont placées dans un polariscope a champ sombre face a la

caméra haute résolution (Figure 2.16) qui enregistre les images successives des isochromes toutes les
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deux secondes sans interruption de 1’essai. Ces images sont par la suite traitées a I’aide du logiciel

Photoshop pour extraire le positionnement spatial et temporel des ruptures de fil.

Figure 2.16 : Essai de fragmentation instrumenté par photoélasticimétrie.

De plus, les isochromes obtenues permettent d’avoir des informations sur le champ de contraintes dans

la résine au voisinage des fragmentations.

1.4.2 Mesures des déformations par intercorrélation d’images

numériques

L’objectif de ces mesures est d’obtenir le champ complet des déformations a la surface de

I’échantillon au cours de I’essai.
1.4.2.1 Protocole expérimental

1.4.2.1.1. Montage expérimental

Afin d’obtenir des marqueurs aléatoires sur la surface a étudier, les éprouvettes ont été recouvertes
d’un mouchetis de grains d’environ 7,5um de diametre. Ce mouchetis a été obtenu par projection d’un
mélange de poudre et de solvant.

Une caméra haute résolution de 2670 x 4000 pixels? est placée sur un pied stabilisé autorisant un
déplacement dans les trois dimensions au moyen de platines micrométriques. La surface mouchetée de
I’échantillon est éclairée en positionnant 1’éclairage du méme c6té que la caméra. Le contraste entre
les grains noirs et blancs du mouchetis doit €tre renforcé par un éclairage adapté de 1’éprouvette. Pour
cela, deux lampes composées de vingt LED blanches ont été utilisées pour assurer un éclairage global

homogene de I’éprouvette.
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La caméra utilisée possede une distance focale f de 80 mm. Les dimensions du capteur de la caméra
sont de 24 x 35,9 mm?2. Les parametres de réglages de la caméra sont essentiels pour obtenir une bonne
définition des grains de mouchetis. Pour les essais sur éprouvettes monofilamentaires, 1’ouverture
choisie est de 5,6 pour obtenir une profondeur de champ de 50 pum, ce qui correspond a un

grandissement de 3,6.

1.4.2.1.2. Déroulement des essais

Pour I’enregistrement des images, un maintien en déplacement de 1’éprouvette est imposé a
chaque niveau de déformation étudié. Un ajustement de la distance focale, dans la limite de la
profondeur de champ de 50um précede si nécessaire I’acquisition des images qui sont alors stockées
par la caméra. Cette opération prend moins d’une minute. Le maintien en déplacement favorise la
relaxation du matériau, cependant il a été montré que la relaxation entraine un déplacement a la
surface de I’échantillon inférieur a la précision de la méthode [84]. Il a été vérifié que, pour nos
échantillons, la courbe globale c-¢ reste inchangée lorsque 1’on effectue ces maintiens au cours de

I’essai (Figure 2.17).

70 ‘ . ‘ 1 1
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Figure 2.17 : Essai de fragmentation sur éprouvettes monofilamentaires
chanvre/époxy: comparaison d’un essai direct jusqu’a rupture et d’un essai
avec des arréts pour ’enregistrement des images du mouchetis.

1.4.2.2 Fonctionnement du logiciel de corrélation

La corrélation d’images numériques permet de déterminer les vecteurs déplacements de points entre
deux images par comparaison des niveaux de gris des pixels des images. Le logiciel de corrélation
appelé Granu développé au laboratoire par Brillaud et al. [83] a été utilisé pour dépouiller des images
numérisées de mouchetis par intercorrélation directe. Sur les images numériques de mouchetis

enregistrées, 1’utilisateur choisit un ensemble de «points» ou il souhaite faire une mesure. Chacun de
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ces «points» de mesure est une petite fenétre de I’image de NxN pixels? contenant un nombre suffisant
de motifs aléatoires pour étre unique dans le champ de ’'image. Ce logiciel effectue les calculs de
corrélation pour tous les «points» de mesure. Considérons un point P, de coordonnées (Xp, yp), dans la
premiere image. La fenétre fp extraite de I'image autour du point P se compose d'un ensemble de pixels
de coordonnées (Xp+i, yptj), 1 et j variant de -N/2 a N/2. Chacun de ces pixels présente un niveau de
gris noté€ Ip(Xps, yps). Cette fenétre est comparée par corrélation a des fenétres fy extraites d'une
seconde image, centrées sur le point M de coordonnées (xp+uy, yp+vy). Le vecteur déplacement du
point P entre la premiére et la seconde image est déterminé en maximisant le coefficient de corrélation
entre fp et f;. Les coordonnées du point M correspondant seront alors (Xp+Up, yp+Vp), Ol Up €t Vp sSONt

les composantes du vecteur déplacement recherché. La valeur du coefficient de corrélation entre les

fenétres fp et fy; est donnée par 1'équation (13) :

C. (Fp-Fpy)
\/Ca (fP)'\/Ca (fM)

ou G et C, représentent respectivement les fonctions d'intercorrélation et d'autocorrélation définies par

Cp(M) = (13)

I’équation (14):

Ci (s fi) =2 Z I G, iy # DI (x Fiduyy )
ER (14)

N
2 J 2

1
C =— 1 +i,y + ). +i,y +j
. (fo) e E E B (x, +iy +J) fQ(xQ Ly, tJ)
out Q est un point de coordonnées (xg, yg).

Lorsque la valeur de corrélation obtenue pour un point P satisfait le critere de corrélation choisi par
I'utilisateur, le logiciel effectue une vérification de la validité du point P en calculant la valeur de
corrélation pour chaque pixel autour de P. Les valeurs de corrélation autour du point P forment un pic

appelé pic de corrélation (Figure 2.18).
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Figure 2.18 : Pic de corrélation obtenu avec le logiciel Granu sur un point de mesure.

Les déplacements u, et u, du vecteur déplacement de P a M sont déterminés a partir d’une
interpolation bi-parabolique de la fonction de corrélation, réalisée sur un quadrillage de 5x5 ou 7x7

pixels? autour du maximum du pic (Figure 2.18).

1.4.2.3 Détermination des déformations

Les champs de déformation sont obtenus en utilisant les modules d’intégration et de dérivation
du code d’éléments finis ABAQUS. Le maillage est calqué sur I’ensemble des points de mesure, et la
valeur du déplacement mesuré par corrélation est imposée en chaque nceud du maillage. Pour chaque
mesure de déplacement entre deux images, un remaillage a été effectué. Par exemple, si un
déplacement uy,, uy, a ét€ mesuré entre I'image n et I'image n+1 a partir d’'un maillage (n), le
déplacement entre I’image n+1 et I'image n+2 est mesuré a partir d’un maillage (n+1) translaté de uy,
et uy, par rapport au maillage (n). Pour le calcul du déplacement total entre I’'image initiale et I'image
précédant la rupture, le but est de limiter la multiplication des erreurs et donc le nombre de remaillage.
La méthode consiste donc a choisir les images les plus éloignées permettant une bonne corrélation, le
déplacement final est calculé en sommant I’ensemble des déplacements précédemment obtenus.

Dans la gamme de déformations de 0 a 6 %, la sensibilit¢é moyenne de cette technique sur les
déplacements mesurés est de 1/10 pixels [83]. Cette sensibilité¢ atteint 0,23 pixels, pour une
déformation de 8 % [83]. En terme de mesure des déformations, les différents tests effectués ont

montré que la gamme de mesure de cette technique s’étend de 10* 4 10", avec une sensibilité

moyenne sur les déformations de 5.10* [83].

1.4.3 Technique d’émission acoustique

La technique d’émission acoustique a été utilisée pour caractériser I’initiation et la propagation
de I’endommagement dans la résine seule, les fils de chanvre et de verre seuls et les composites

verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy.
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1.4.3.1 Protocole d’essai

1.4.3.1.1. Choix des paramétres

La chalne d’émission acoustique est constituée d’un systeme d’acquisition PCI-2 de Physical
Acoustics Corporation. Deux capteurs piézo électriques larges bandes avec une fréquence de
résonance de 300 kHz (Figure 2.19), et une surface active de 10mm de diametre ont été utilisés pour

les essais.
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Sensitivity dB ref 1V/ubar MHz

Figure 2.19 : Bande passante des capteurs utilisés [48].

Pour tous les essais, 1’acquisition a été effectuée sur une bande de fréquence variant de 1kHZ a 3
MHz. Les pré-amplificateurs ont été réglés avec un gain de 40dB. Le seuil a été fixé a 50 dB pour les
composites et les fils de chanvre et a 25dB pour la résine seule.

Différentes données d’acquisition des salves doivent étre réglées. Tout d’abord le parametre PDT
(peak definition time) qui permet la détermination du maximum de la salve. La durée que I'utilisateur
choisit se déclenche des que le seuil est dépassé et peut se répéter jusqu’a la fin du hit. Le parametre
HDT (hit definition time), qui définit le temps d’une salve, se déclenche dés qu’on se situe en dessous
du seuil et doit étre assez long pour permettre la détermination du maximum de la salve par le
parametre PDT. Le parametre HLT (Hit lockout time) définit un temps de réarmement et se déclenche

a la fin du temps HDT pour éviter I’acquisition d’éventuels échos (Figure 2.20).

PDT correct

Seuil

HDT correct HLT correct

Figure 2.20 : Schématisation d’une salve acquise.
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Le parametre PDT a été fixé a 200us, et un temps HLT de réarmement de 1000 ps ainsi qu'un temps

HDT de 800 us ont été définis.

1.4.3.1.2. Mise en place des capteurs

Les capteurs ont été imprégnés d’une graisse silicone et positionnés, au moyen de pinces,
directement sur les éprouvettes pour les essais sur la résine seule et sur les composites, et sur les talons

pour les essais sur les fils de chanvre et de verre (Figure 2.21).

. ‘ Capteur EA 2

Capteur EA1

. . Axe de traction

X
c L
Y

Figure 2.21: Localisation des capteurs d’émission acoustique sur les
éprouvettes (a) composite, (b) résine époxy, (c) fil.

a b
20 mm

1.4.3.1.3. Calibration des capteurs

Pour chaque éprouvette, le systeme d’acquisition a été calibré avant chaque essai au moyen de
cassés de mines avec un stylo spécifique permettant d’ajuster le contact entre les capteurs et
I’éprouvette. Connaissant la distance entre les centres des deux capteurs, la vitesse de 'onde a été
déduite et entrée dans le logiciel d’acquisition afin de permettre la localisation des évenements
acoustiques. Le traitement des données a ainsi été effectué uniquement a partir des évenements
acoustiques situés entre les capteurs (zones grisées sur la Figure 2.21). Afin de valider les réglages,
des courbes-types présentant le nombre d’échos en échelle logarithmique en fonction de 1’amplitude
ont été tracées pour vérifier que les bruits extérieurs ont bien été supprimés grace aux calibrations

effectuées (Figure 2.22).

-75 -



Echos
1000

Bruits mécaniques

100

Bruits électro- magnétiques

50 52 54 56 58 60 62 64 66 68 70 72 74 76 78 80 82 84 8 88 90 92 94 96 98 100
Amplitude (dB)

Figure 2.22 : Exemple de courbe type d’émission acoustique : nombre d’échos (échelle
logarithmique) en fonction de ’amplitude des échos pour une éprouvette de composite
tissé chanvre/époxy.

Une analyse statistique des amplitudes des évenements a été réalisée sur les composites verre/époxy,
lin/époxy et chanvre/époxy. La signature acoustique en terme d’amplitude des composites et de leurs

composants élémentaires, renforts et résine, a été déterminée.

1.4.4 Traitement par analyses statistiques

Des analyses statistiques ont ét¢ menées pour déterminer les propriétés mécaniques des
faisceaux de fibres de chanvre et des fils de verre, de lin et de chanvre. Deux types d’analyses

statistiques ont ét€ mises en place : la statistique de Laplace-Gauss et la distribution de Weibull.

1.4.4.1 Analyse statistique de Laplace-Gauss

La distribution de Laplace-Gauss définie par 1’équation (15) a été utilisée pour étudier les
dispersions de diametres et de modules d’ Young des faisceaux de fibres de chanvre et des fils de verre,

de lin et de chanvre ainsi que pour le dépouillement des spectres issus de I’émission acoustique.

| %X—mz
=———e 7 [133]
o, N2r7

avec Y ’évolution de la population selon la loi statistique obtenue,

Y
15)

O, ’écart type sur la population étudiée,

X le parametre étudié ;
M la moyenne sur la population étudiée.
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Dans I’ensemble des approches statistiques utilisant la distribution de Laplace-Gauss, trois données
principales serviront de bases d’analyses: le mode qui représente la valeur dominante de la
population, valeur a laquelle est associée la probabilité la plus importante, la dispersion qui correspond
a I’écart type obtenu sur la population, et enfin 1’amplitude qui correspond a la largeur de la courbe a

mi-hauteur et donne une indication de la gamme balayée par la population (Figure 2.23).

Y

Mode

Amplitude'

Figure 2.23 : Courbe classique de distribution de Laplace-Gauss.

La validité d’utilisation de la distribution normale est déterminée grice a la droite de Henry (Annexe

III) qui permet d’apprécier 1’adéquation d’une distribution observée a la loi de Gauss.

1.4.4.2 Analyse statistique de Weibull

La statistique de Weibull a été utilisée pour déterminer les contraintes maximales et les
déformations a contrainte maximale des faisceaux de fibres de chanvre et des fils de verre, de lin et de
chanvre. Le principe de la distribution de Weibull repose sur le fait que la fibre est supposée constituée
d’un assemblage de maillons ayant chacun leur résistance propre a la rupture [134]. La fracture de la
fibre intervient quand le maillon le plus faible se rompt. On divise la fibre en N segments dans
lesquels la contrainte est supposée uniforme et égale a o;. La probabilité pour qu'un segment soit
rompu a la contrainte o; est F(o;). A F(o;), on associe la fonction de densité de probabilité f(c) définie

par I’équation (16) :
F(o))= [ f(o)do (16)
0

Si og est la contrainte a rupture du matériau alors la probabilité F(cr) pour qu’un segment soit rompu a

or est de 1, cette probabilité s’écrit sous la forme de 1’équation (17) :

ORi

F(oy) = [ f(0)do =1 (17)
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La probabilité pour qu'un maillon ne soit pas rompu a la contrainte o; est égale a 1-F (o)) et la

probabilité, R, que toute la fibre ne soit pas rompue est donnée par 1’équation (18) :

R=]] ., a-F(0)) (18)
En supposant que la contrainte dans la fibre est uniforme et égale a o, on peut écrire R sous la forme
de I’équation (19) :

R=(1-F(o)" (19)
La probabilité pour que la fibre soit rompue a la contrainte o est alors définie par 1’équation (20) :

Pr(O')zl—Rzl—(l—F(G))N (20)
L’approximation de Poisson donnée par I’équation (21) est utilisée en supposant que le nombre de

maillons est proportionnel a la longueur L de la fibre.

lim,__(1-F(o))" =" 21)
On obtient alors 1’équation (22) :
NF (o) = Lw(o) (22)
La forme empirique de la fonction o(c ) proposée par Weibull est donnée par 1’équation (23)
oc-o,)"
(o) = M pour O >0,
0
a(0)=0 pour o<o0, (23)

avec g, contrainte seuil en dessous de laquelle il n’y a pas de rupture ;
oy facteur d’échelle ;
m parametre rendant compte de la reproductibilité de I’essai.

Deux approches distinctes, en contrainte et en déformation, sont alors proposées pour définir la
probabilité de rupture d’une fibre subissant une contrainte ¢ ou une déformation €. Dans la
bibliographie, la formulation proposée dans 1’équation (24) est plus communément utilisée dans le cas
de I’étude de fibres unitaires, par exemple de carbone [135], de lin [136] ou de chanvre [10].
Cependant, certaines études utilisent également cette formulation dans le cas de faisceaux de fibres de
verre [137].

- JZ[%H (24)

La formulation proposée dans 1’équation (25) ou la probabilité cumulative de Weibull est écrite au
moyen d’une approche en déformation, est plus communément utilisée dans 1’analyse de faisceaux de

fibres.

)] @3
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Cette définition est notamment utilisée dans les travaux de Hill [138] et de R’Mili [31] sur les
faisceaux de fibres de verre mais également dans les travaux de Andersons [136] sur les fibres
unitaires de lin.

De maniere générale, les probabilités définies dans les équations (24) et (25) sont appelées probabilités
cumulatives unimodales de Weibull au sein desquelles un seul type d’endommagement contrdle le
processus de rupture. Une probabilité cumulative bimodale, donnée par 1’équation (26) a également
été définie et utilisée dans les travaux de Jung [139] et de Own [140] dans le cas d’endommagements

multiples conduisant a la rupture.

;L[ij"”
Ly\ oo

T
P(o)=1-| pe +qeL0 o et p+q=1 (26)
L’enjeu de la mise en place d’une statistique de Weibull repose sur la détermination des parametres o
ou &.

Lors de nos travaux, les deux approches ont été utilisées sous la forme de probabilités cumulatives
unimodales de Weibull.

Dans le cas de I’approche en contrainte, une probabilité expérimentale P.,, est substituée a P, sous la

forme de 1’équation (27).

In| In| ——— =mln6—mln60+ln% Q27)
0

exp
De nombreux travaux ont étudié la variation des parametres de Weibull en fonction de la longueur des

fibres testées [104]. Le parametre L/L est donc introduit pour la prise en compte du facteur d’échelle,

Ly servant a un adimensionnement du parametre, il sera souvent pris égal a I'unité. La courbe

1 . .
présentant In| Inl ——— || en fonction de In(o) est donc une droite de pente m et d’ordonnée a

exp
I'origine —mlIno, +1n % ce qui permet une détermination simple des parametres m et 6, ou &.
0

L’écriture de la probabilité expérimentale a été discutée lors de travaux sur I’estimation de la
contrainte a rupture de fibres courtes de carbone par El Asloun et al. [104]. Les tests ont porté sur
quatre écritures de la probabilité expérimentale permettant de déterminer m et .

Ces écritures explicitent la probabilité de rupture de la ieme fibre selon les expressions (28) :
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p=—""
; N (a)
[
= b
N +1 ®)
. (28)
p=t=93
N+04
i_3
i
P :—A(d)
N +0,25

Il a été montré lors de ces travaux que les différents choix d’écriture de la probabilité expérimentale
n’affectaient pas les parametres m et o, de facon significative. De plus, ces travaux ont également
montré qu’une population de 20 échantillons est suffisante pour fournir des résultats statistiques
valides ainsi qu’une bonne approximation de la contrainte a rupture des fibres courtes. Dans cette
étude, plus de 20 essais par type d’échantillons ont été réalisés pour appliquer la statistique de Weibull
qui a été développée grace a I’équation (28)b.

Dans le cas de I’approche en déformation, différentes méthodes sont proposées pour la détermination
des parametres. Une des méthodes consiste a exploiter la courbe représentant le chargement en
fonction de la déformation qui nécessite d’utiliser le déplacement local du matériau et non pas le
déplacement relatif de la traverse. Cette procédure, utilisée dans les travaux de Hill [138] et R’Mili
[31], est explicitée en détail par Chi et al. [135]. Dans la littérature, les travaux de Andersons et al.
[136] ont recours aux deux approches. Pour ce faire, les parametres de 1’approche en déformation sont
directement extrapolés a partir des valeurs définies de m et de o, dans le calcul de la distribution des
contraintes maximales. Dans notre cas, une détermination des parametres similaire a celle décrite dans
le cas de I’approche en contrainte a été utilisée dans le cas de 1’approche en déformation. La valeur
dominante que nous avons considérée correspond a la valeur de la statistique de Weibull obtenue pour
une probabilité P,=0,35. Cette valeur a été atteinte par 65% des matériaux testés. La dispersion est
calculée a partir des valeurs statistiques correspondant aux probabilités P,=0,50 et P,=0,20, c'est-a-dire

les valeurs qui ont été atteintes par 50 et 80 % des matériaux testés (Figure 2.24).
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Figure 2.24: Représentation schématique du dépouillement de I’analyse statistique de Weibull.
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Chapitre II. Description de la

microstructure des matériaux étudiés et

optimisation de la mise en forme des

composites.

Ce chapitre a pour but de présenter la microstructure des composites étudiés. Pour
cela, chaque échelle du composite a été caractérisée : la fibre, les faisceaux de fibres, les fils,
les tissus, la résine et le composite. Deux protocoles de cuisson et deux techniques de mise en

forme ont également été analysées afin d’optimiser les composites de cette étude.

I1.1. Les différentes échelles de la microstructure

11.1.1 Echelle de la fibre

La microstructure des fibres de verre, de chanvre et de lin étudiées a été caractérisée grice a

des observations au microscope électronique a balayage des facies de rupture des composites.
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés
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(b) (c)
Figure 2.25: Observations au microscope électronique a balayage de faciés de rupture de composites
(a) verre/époxy, (b) lin/époxy, (c) chanvre/époxy. Observations des sections de fibres.

Les fibres de verre présentent une section parfaitement circulaire et une rugosité de surface tres faible
(Figure 2.25a). Le diametre des fibres de verre a été évalué a 13,9 + 0,9 um gréce a la statistique de
Laplace—Gauss appliquée sur 26 mesures de diametres. Les fibres de lin et de chanvre possedent une
microstructure plus complexe et irréguliere présentée sur les Figure 2.25b et c, avec un diametre
moyen mesuré de 13 £ 5 pm pour les fibres de chanvre. Le lumen des fibres de chanvre qui
correspond a I’espace vide au centre de la cellule (Figure 2.25c) est bien visible sur I’image réalisée en

microscopie électronique en transmission (Figure 2.26).
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Chapitre II. Microstructure des matériaux étudiés et mise en forme des composites

Figure 2.26 : Observations au microscope électronique en transmission de lames
minces de composites chanvre/époxy [130].

Les différentes parois de la fibre de chanvre, primaire et secondaire, sont observables sur les Figure
2.27a et b. Certaines fibres de chanvre présentent des défauts de croissance, appelés « genoux »

visibles par exemple sur la Figure 2.28.

SEI 50KV XA000  1um . WD240mm SEI 50kY  X2,000  10um

(a) (b)

Figure 2.27 : Observations au microscope électronique a balayage (FEG) de facies de
rupture de composites chanvre/époxy : observations des sections de fibres.
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

CSEl 50K X200 10mm WD 24.6mm

Figure 2.28 : Observations au microscope électronique a balayage (FEG) de facies de
rupture de composites chanvre/époxy : observation d’un genou.

La difficulté de réaliser des essais de traction a I’échelle de la fibre unitaire, a conduit, dans cette
étude, a principalement effectuer des tests sur des faisceaux de fibres. Les différents faisceaux de
fibres de chanvre étudiés proviennent de cultures de chanvre en serre et en champ réalisées et/ou
récoltées par le PhyMoTS ( Laboratoire de Biologie Végétale de 1’Université de Poitiers) (Figure 2.
29).

0.25 mm

Figure 2. 29 : Faisceau de fibres de chanvre de type Santhica issu du bas de la tige.

11.1.2 Echelle du fil

11.1.2.1 Nomenclature des fils étudiés

Des fils de verre de numéro métrique Nm 3,33, des fils de lin de numéro métrique Nm 10 et
Nm 12 ainsi que des fils de chanvre de numéro métrique Nm 10, Nm 12 et Nm 14 ont été étudiés.
Certains fils sont issus de tissus tissés manuellement ou ont été fournis directement en bobine par des
entreprises de filature (Tableau 2.4). Dans le cadre de 1’optimisation de l’interface fibre/matrice,
différentes températures d’étuvages ainsi que différents traitements des fils ont été étudiés et seront

abordés dans la partie 4.
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Fils Matériau Titre Tissage Etuvage Traitement
F1 Verre Nm 3,3 Industriel Aucun Aucun
F1' Verre Nm 2,6 Industriel Aucun Aucun
F2 Lin Nm 10 Aucun Aucun Aucun
F3 Lin Nm 12 Manuel Aucun Aucun
F4 Chanvre Nm 10 Aucun Aucun Aucun
F5 Chanvre Nm 12 Manuel Aucun Aucun
F5-40 Chanvre Nm 12 Manuel 40°C Aucun
F5-105 Chanvre Nm 12 Manuel 105°C Aucun
F5-120 Chanvre Nm 12 Manuel 120°C Aucun
F5-t1 Chanvre Nm 12 Manuel 40°C NaOH
F5-t2 Chanvre Nm 12 Manuel 40°C NaOH+ H,0,
F6 Chanvre Nm 14 Manuel Aucun Aucun

Tableau 2.4. Nomenclature des fils étudiés.

11.1.2.2 Microstructure des fils étudiés

e Les fils de verre sont constitués d’un ensemble rectiligne de fibres de verre (Figure 2.30a).
Afin de déterminer la section du fil testé, la masse linéique des fils m;5 donnée par le fabricant a été
utilisée pour déterminer le nombre n de fibres dans les fils de chaine et de trame grace a 1’équation
(29) :

n= My
pS

o P, est la masse volumique des fibres de verre (Tableau 1.4)

(29)
S la section d’une fibre.

Les résultats ont permis de déterminer que le fil de chaine se compose de 775 fibres et le fil de trame
de 980 fibres.

e Les fils de lin (Figure 2.30b) et de chanvre (Figure 2.30c) sont constitués d’un ensemble de
fibres enroulées en spirale avec un angle moyen de 11° mesuré en périphérie du fil. La valeur mesurée
de cet angle est en accord avec les travaux de Madsen et al. [12] sur des fils de type bitord qui ont

déterminé un angle moyen de 15° a la surface du fil et ont estimé a 11° I’angle moyen de I’ensemble

des fibres dans le fil.

-87-



Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

() (b)

Figure 2.30: Morphologie des fils de verre type F1 (a), de lin type
F3 (b) et de chanvre type F5 (c).

11.1.2.3 Caractéristiques physiques des fils étudiés

La distribution de Laplace-Gauss a été utilisée pour caractériser le diametre des différents fils
présentés dans le Tableau 2.4 ainsi que des fibres de verre. Les diametres des fils de lin et de chanvre
ont été comparés sur la Figure 2.31a et ont été normés pour la comparaison avec les fibres de verre
(Figure 2.31b). Les résultats montrent, comme attendu, que la dispersion obtenue sur les fils de lin et

de chanvre, d’origine naturelle, est bien plus importante que celle obtenue sur les fibres de verre,

d’origine synthétique (Figure 2.31).

- - 25
— Fil de lin —Fibres de verre
— Fil de chanvre — Fil de lin

— Fil de chanvre
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X
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Diamétres:(ym) ’ ’ ’ ' Diamétres nor’més ’ ’ ’
(@) (b)
Figure 2.31 : Distribution de Laplace-Gauss appliquée aux diametres mesurés des fibres de verre et des fils de lin
F3 et de chanvre F5.

La densité des fils de verre a été calculée grace a I’équation (30)a, celle des fils de lin et de chanvre a

été calculée grace a I’équation (30)b et les valeurs obtenues sont présentées dans le Tableau 2.5.

- 88 -



@ D=— D=
L ity
2 2
avec myg masse linéique des fils, (30)
@ diamétre de la fibre ou du fil,
n nombre de fibres du fil de verre.
L’ensemble des résultats obtenus est présenté dans le Tableau 2.5.
Diametre
Fils . Matériau Titre (Lgrl)lll:l)ce- mlfil (tex) Densité D gsll'l(:(si(:z
Gauss)
F1 Verre Nm 3,3 / 300 2,55 /
F1' Verre Nm 2,6 / 380 2,55 /
F2 Lin Nm 10 385+80 100 0,86 /
F3 Lin Nm 12 360 + 80 83 0,82 /
F4 Chanvre Nm 10 380 +40 100 0,88 /
F5 Chanvre Nm 12 305 £60 83 1,14 /
F5-40 Chanvre Nm 12 320 =35 83 1,04 0,5
F5-105 Chanvre Nm 12 300 = 60 83 1,18 0,5
F5-120 Chanvre Nm 12 350 £ 65 83 0,87 /
F5-t1 Chanvre Nm 12 351+ 38 83 0,86 /
F5-t2 Chanvre Nm 12 339 £ 26 83 0,92 /
Fé Chanvre Nm 14 300 + 60 83 1,18 /

Tableau 2.5. Caractéristiques des fils étudiés.

Les résultats montrent que la densité des fils de chanvre s’étend de 0,87 a 1,18 selon leur masse
linéique et leur traitement thermique et est voisine de celles des fils de lin tandis que celles des fibres
de verre est bien supérieure (2,55). De plus, les différents numéros métriques des fils peuvent étre
directement retranscrits en terme de diametre.

La porosité des fils a été évaluée sur quatre fils de type F5-105 et un fil de type F5-40 en se basant sur
des images de tranches de composites effectuées au microscope optique apres polissage fin. Le
logiciel Visilog édité par Noesis a été utilisé. Ce logiciel d’analyse d’image s’appuie sur une
bibliotheque d’algorithmes utilisant le Visual basic comme langage de programmation et le VBA
(Visual Basic for Applications) comme outil de réalisation d’application. Le logiciel Visilog Xpert 6.5
a permis d’effectuer une reconnaissance des sections des fibres. Puis, le taux surfacique de fibres a été
estimé sur trois surfaces de tailles différentes définies dans les fils : 72600 pixels?, 124300 pixels? et
247000 pixels? (Figure 2.32) jusqu’a obtenir un taux surfacique de fibres représentatif. La porosité des
fils ainsi déterminée est d’environ 50%. Ces zones de porosité sont ensuite remplies de résine lors de

la mise en ceuvre des composites.
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Figure 2.32 : Analyse d’images pour la détermination du taux de porosité des
fils avec le logiciel Visilog pour des fils de type F5-105.

11.1.3 Echelle du pli

L’échelle mésoscopique est constituée par les plis de tissus imprégnés de résine époxy.

11.1.3.1 Architecture des tissus

Les tissus utilisés pour mettre en ceuvre les composites sont présentés dans le Tableau 2.6. Le
grammage G donné par 1’équation (31) est la grandeur caractéristique de la masse surfacique des
tissus.

M tissu

G =

tissu
ot My, est la masse mesurée d’une surface de référence de tissu (31)
Siissu €St la surface de réfence du tissu

Les mesures de grammage ont été réalisées en pesant une surface donnée de chacun des tissus
disponibles 2 1’aide d’une balance électronique SARTORIUS de précision 10° g. Des tissus de lin, de
verre et de chanvre ont été utilisés avec différents types de fils menant a des grammages différents.
Des étuvages a 40°C ou a 105°C et différents traitements alcalins ont également été analysés pour les

tissus de chanvre.
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Caractéristiques tissus
Nomenclature

Nature Type Grammage (g/m?) | Etuvage Traitements

T1 Verre Taffetas 1/1 313+1 Aucun Aucun

T3 Lin Taffetas 4/4 264 £ 1 40°C Aucun

TSa Chanvre Taffetas 4/4 125+1 40°C Aucun

T5b Chanvre Taffetas 4/4 193+1 Aucun Aucun

T5b-40 Chanvre Taffetas 4/4 199 +1 40°C Aucun

T5b-105 Chanvre Taffetas 4/4 1811 105°C Aucun

T5b-t1 Chanvre Taffetas 4/4 184 £ 1 40°C NaOH
T5b-t2 Chanvre Taffetas 4/4 213 +1 40°C NaOH + H,0,

T6-40 Chanvre Taffetas 4/4 267 £ 1 40°C Aucun

T6-t1 Chanvre Taffetas 4/4 267 £ 1 40°C NaOH

Tableau 2.6. Nomenclature des tissus étudiés.

La microstructure des tissus est de type taffetas 1/1 pour les tissus de verre et taffetas 4/4 pour les

tissus de lin et de chanvre (Figure 2.33). Les tissus de lin et de chanvre ont été réalisés sur un métier a

tisser manuel par la société Lin et L’ autre.
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Figure 2.33 : Microstructure des tissus de (a) verre, (b) chanvre.

11.1.3.2 Composition et mise en ceuvre de la résine

La résine utilisée est une époxy de type EPOLAM 2022 fournie par AXSON et mise en ceuvre
par 'entreprise VALAGRO. Les polymeres thermodurs époxydes sont fabriqués par polymérisation
de monomere époxyde avec un agent de réticulation, le durcisseur.

La résine utilisée se compose de bisphénol-A-€pichlorhydrine (~20%, A pour acétone) et de
bisphénol-F-épichlorhydrine (~80%, F pour formol) (Figure 2.34). Ces deux composants présentent un
groupe époxy a chaque extrémité de la chaine pouvant former une liaison avec un composant du

durcisseur. Le bisphénol et I’épichlorhydrine réagissent en présence de soude afin de former une seule
chaine qui constituera la résine.
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Figure 2.34 : Formules semi développées du (a) bisphénol F, (b) bisphénol A et (c) de I’épichlorydrine.

Apres réaction, la résine est donc composée de Bisphénol-F-épichlorhydrine et de Bisphénol-A-
épichlorhydrine (Figure 2.35).

,0 I;I oH I;I AN
CH,—CH— CH,— 0 c 0— CH,—CH— CH,—0 c—@—o— CH,— CH— CH,
(a) H* H , @ ,
H n H
(b) CH,

OH CHy o
o
/N | B I | /N
CH, —CH— CH,— O c@o_ CH, — CH— CH, —0 c@o_ CH, — CH— CH,
| |
CH; CH;

n

Figure 2.35 : Formules semi développées des composants de la résine (a) Bisphénol-F-épichlorhydrine
(b) Bisphénol-A-épichlorhydrine.

Les monomeres époxydes sont caractérisés par le groupe époxy qui, en réagissant avec des produits
présentant un hydrogéne mobile s’ouvrira en offrant une possibilité de liaison. Ces groupes époxy sont
trés réactifs, ils peuvent réagir avec un grand nombre de substances. Dans le cas de ’EPOLAM 2022
étudiée, le durcisseur utilisé fait partie des polyamines aromatiques et se base sur un dérivé de

diaminodiphénylméthane (~20%) et de I’'isophrone diamine (~80%) .

NE,
CH; _LH, CH— CH,
CH— CH, cH;—CH / \ _cH,
/ \ # % CH, C
g N / NCH;NH
NH;CH CH CH,; CH CHNI, 7NH,
\ / \ / CH//C CH,
CH;— CH, CHy— CH, 39
(a) (b)
Figure 2. 36 : (a) Dérivé de diaminodiphénylméthane : C{sH;,N; (b) Isophrone diamine :
C10H22N2'

La densité de la résine époxy étudiée a été évaluée grace aux mesures de densimetrie présentée au
paragraphe 1.1.3. Le cycle de polymérisation de la résine époxy recommandé par AXSON consiste a
effectuer une réticulation de 24 heures a 20°C puis de 4 heures a 50°C, 2 heures a 80°C et enfin de 2
heures a 100°C. Cependant, le dernier palier de deux heures a 100°C conduit a une réticulation
incomplete de la résine. Un cycle de polymérisation présentant un dernier palier de cuisson de 4

heures a 100°C a donc été effectué. Il a conduit a une température de transition vitreuse de 84 + 3°C.

-92 -



Des essais mécaniques ont ensuite été réalisés sur des échantillons de résine pure élaborés avec une
durée du dernier palier de cuisson de deux heures ou de quatre heures. Les courbes sont présentées en

Figure 2.37 et les résultats dans le Tableau 2.7.

80 ¢

70 £ | —4 heures —2 heures

o o [}
o o o
4 4 4
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w
o

20 +

0 1 2 3 4 5 6
Déformation traverse (%)

Figure 2.37: Courbes de traction contrainte o,,/ déformation &, avec x axe de traction
de la résine EPOLAM 2022 pour deux durées du dernier palier de cuisson.

Résine | Durée du palier a 100°C Densité D E (MPa) Omax (MP2) | £40,""" (%)
R1 4h 1,159 £ 0,004 3322 +£ 377 69 £5.5 6,2+1,6
R2 2h 1,14 £ 0,02 301771 675 5,1£0,9

Tableau 2.7. Caractéristiques mécaniques de la résine EPOLAM 2022 pour deux durées du palier de
cuisson a 100°C.

La résine R1 obtenue avec le palier de quatre heures a 100°C possede un module d’Young ainsi
qu’une contrainte maximale atteinte l1égerement plus élevés (Tableau 2.7). Une étude de I’influence de

la durée du dernier palier de cuisson sur le comportement mécanique des composites permettra de

valider le choix.

11.1.4 Echelle du composite

11.1.4.1 Structure des matériaux étudiés

Les composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy sont constitués par un empilement de
cinq a sept plis de tissus imprégnés par la matrice époxy. La morphologie des composites a été étudiée
par microscopie électronique a balayage (Figure 2.38). Dans les composites verre/époxy, I’alignement
rectiligne des fibres de verre est retrouvé (Figure 2.38a). Dans les composites lin/époxy (Figure 2.38b)
et chanvre/époxy (Figure 2.38c), les sections des fils de chaine apparaissent bien circulaires, les
alternances 4/4 des fils de chaine et de trame sont trés marquées. Différentes reconstructions de facies

sur des composites [0/90]; et [-45/+45]; chanvre/époxy, lin/époxy et verre/époxy sont présentées en

Annexe 1.
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(a)
Tension d'accélération Distance de travail Détecteur|Grossi: it
45 mm SEI 12x 2 mm:
ension d'accélération|Distance de travail| Détecteur|Grossissement
3 8 kV 46 mm SE| 12 x [ 2 mm——— |
—— = . —
(c)

Figure 2.38 : Microstructure de composites [0/90], (a) verre/époxy, (b) lin/époxy, (c)
chanvre/époxy (MEB).

11.1.4.2 Nomenclature des composites étudiés

Le taux volumique de renfort v¢ et le taux massique de renfort m, dans les composites sont

évalués grace aux équations (32).

1 n,G n,G
Ve =l=——(p, ———) (@), m, =——(b)
P €c c€c
avec pc la masse volumique du composite ;
pu la masse volumique de la matrice ; (32)

n, le nombre de plis de I’empilement ;
G le grammage du tissu présent dans le composite ;
e. l'épaisseur du composite.

L’influence sur le taux volumique de fibres de la technique de mise en ceuvre, des températures

d’étuvage ou encore des traitements a été évaluée pour des composites verre/époxy, lin/époxy et

-94 -



chanvre/époxy a séquence d’empilement [0/90], et [+45/-45], , la direction 0° correspondant aux fils

de chaine (Tableau 2.8).
Renfort- Caractéristiques des
tissu Mise en ceuvre des composites composites
Séquence Dernier Densité du

Composites | Type | d'empilement | palier (h) Procédé de fabrication composite D | vf (%)
C1 T1 [0/90], 2 Moulage sous pression 1,50+0,11 39+4
C2 T1 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,48 + 0,09 41 +4
C3 T1 [0/90]5 4 Moulage sous pression 1,376 £0,002 | 26+4
C4 T1 [0/90], 4 Infusion 1,737 £0,008 | 56 +4
C5 T1 [+45/-45], 4 Infusion 1,77 £ 0,02 52 +4
Co T3-40 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,255 +0,009 | 43 +4
C7 T3-40 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,20 £ 0,02 47 +4
C8 T5a-40 [0/90], 2 Moulage sous pression 1,24 +0,1 19+4
C9 T5b-40 [0/90], 2 Moulage sous pression 1,19 £ 0,02 37+4
C10 T5b-40 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,19 £ 0,01 38+4
C11 T5b-105 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,21 £0,01 33+4
C12 T5b-40 [0/90], 4 Infusion 1,22 +0,02 33+4
C13 T5b-40 [+45/-45], 4 Infusion 1,19 £ 0,02 35+4
C14 T5b [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,24 +0,01 31+4
C15 T5b-40 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,21 £ 0,02 37+4
C16 T5b-105 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,18 £ 0,04 37+4
C18 T5b-t1 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,227 £0,006 | 29 +4
C19 T5b-t2 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,21 £ 0,02 38+4
C20 T6-40 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,276 £0,005 | 42 +4
C21 T6-40 [0/90], 4 Moulage sous pression 1,289 £0,003| 55+4
C22 T6-40 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,24 +0,01 43 +4
C23 T6-t1 [+45/-45], 4 Moulage sous pression 1,31 £ 0,02 37+4

Tableau 2.8. Nomenclature des échantillons et influence du procédé sur le taux volumique de fibres des
composites étudiés.

Les résultats présentés dans le Tableau 2.8 montrent que 1’augmentation du dernier palier de cuisson
de deux heures a quatre heures ne modifie pas le taux volumique de fibres. Dans le cas des composites
chanvre/époxy, le taux volumique de fibres augmente avec le grammage du tissu. En effet, les résultats
montrent que v¢ (C20) >v; (C10) >v¢ (C8). Ce taux volumique est tres largement augmenté si I’on
diminue I’épaisseur du composite ce qui a été réalisé pour le composite C21. L’ensemble des

propriétés mécaniques obtenues pour les différents composites étudiés est présenté en Annexe I'V.

I1.2. Optimisation des procédés de fabrication

Différents procédés de mise en ceuvre ont été utilisés dans cette étude. Le moulage au contact

a été utilisé pour élaborer les plaques de résine pure ainsi que les composites monofilamentaires. Les
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

techniques de moulage sous pression et d’infusion ont été mises en ceuvre pour élaborer les matériaux
composites. Une étude comparative de ces deux dernieres techniques a été réalisée afin d’obtenir un

procédé de mise en ceuvre optimisé pour les matériaux de cette étude.

11.2.1 Techniques de mise en forme

Les plaques de résine pure et de composites monofilamentaires ont ét€ mises en ceuvre par
I’entreprise VALAGRO par la technique de moulage au contact. Ce procédé consiste a réaliser une
coulée de la résine dans un moule contenant les renforts si nécessaires. Dans le cas des composites
monofilamentaires, un moule spécifique a été concu et réalisé par ’entreprise VALAGRO afin de

pouvoir disposer préalablement les fils en tension.

Figure 2.39 : Elaboration de composite monofilamentaire par
moulage au contact ( réalisation d’une plaque).

La mise en ceuvre des composites a renfort tissu a été réalisée au moyen des techniques de moulage
sous pression par I’entreprise VALAGRO et d’infusion par le CRITT Matériaux de Rochefort.

Dans la technique de moulage sous pression, un démoulant SILPACK est dispersé sur le moule. Une
cale est mise en place pour obtenir I’épaisseur souhaitée puis les sept couches de renfort sont déposées
avant la fermeture du moule. Une mise sous vide du dispositif est nécessaire jusqu’a obtention d’une
pression de 1’ordre de Smbar. La résine préalablement mélangée est alors introduite au moyen du

piston d’injection (Figure 2.40).
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— B0mm

Figure 2.40 : Elaboration de composite par moulage sous pression (réalisés
par Pentreprise VALAGRO) (moule de mise en ceuvre).

Dans la technique d’infusion, les renforts sont placés sous une bache sous laquelle le vide est réalisé.
Le mélange résine-durcisseur est envoyé au cceur des renforts sous la bache de sorte que le mélange

impregne les renforts de fagon progressive (Figure 2.41).

Figure 2.41 : Elaboration de composites par infusion réalisés par le CRITT Matériaux de
Rochefort.

Les propriétés obtenues par les deux procédés de mise en forme ont été comparées.

11.2.1.1 Comportement mécanique des composites

Des essais de traction ont été réalisés sur les composites chanvre/époxy [0/90]; mis en forme
par les deux techniques, moulage sous pression ou infusion, et sont présentés dans le Tableau 2.9.
Afin de permettre une comparaison des parametres mécaniques indépendamment du taux de fibres
dans les composites, les modules et les contraintes maximales spécifiques ont systématiquement été

calculés.
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Composites | v;(%) Densité D E (MPa) 6max (MP2) | €00, (%) | E/D (MPa) | 6., /D (MPa)
. C1.2 33+4 1,22+ 0,02 11102 + 99,9 +0,8 1,8 £0,1 | 9099 + 1445 81,9 +0,7
(infusion) 1722
C10
(m:;:‘;‘ge 38+4 | 1,19+001 | 12433839 | 113+12 | 1,7+03 | 10452705 | 96+ 11
pression)

Tableau 2.9. Caractéristiques mécaniques de composites chanvre/époxy [0/90]; pour des mises en ceuvre
différentes.

Etant donné la dispersion, les résultats montrent des caractéristiques mécaniques similaires pour les
composites chanvre/époxy [0/90]; réalisés par moulage sous pression et par infusion. Afin de tester
plus particulierement ’interface fibre/matrice, des composites [+45/-45],, dans lesquels le cisaillement
est prépondérant ont également été testés. Les essais de traction réalisés sur composites chanvre/époxy

[+45/-45]; sont présentés dans le Tableau 2.10.

: o Omax rupt Gmax/D
Composites | vi (%) | Densité D E (MPa) (MPa) Erav (%) | E/MD (MPa) (MPa)
. Cl? 35+4 | 1,19£0,02 | 4690179 |58+3| 3,102 3933 £ 150 49 £2
(infusion)
C15
(moul.ss. | 37+4 | 1,21 +£0,02| 5731469 |59%+5| 3,6+0,5 4724 + 386 49 +4
pres.)

Tableau 2.10. Caractéristiques mécaniques de composites chanvre/époxy [-45/+45]; pour des mises en
oeuvre différentes.

Les résultats montrent que les caractéristiques mécaniques des deux types de composites sont
similaires, seule la rigidit¢é des composites chanvre/€poxy [+45/-45]; réalisés par moulage sous
pression est légérement supérieure a celle des composites chanvre/époxy [+45/-45]; infusés. Il
semblerait donc que le procédé par moulage sous pression favorise un meilleur comportement en

cisaillement.

11.2.1.2 Analyse calorimétrique

Des analyses calorimétriques ont également été effectuées sur les composites chanvre/époxy [0/90],
élaborés par les deux procédés. Pour chaque matériau, la température de transition vitreuse de la
résine, caractéristique de la réticulation de la résine, a été déterminée et est présentée dans le Tableau

2.11 : températures de transition vitreuse au premier chauffage (Tg,) et au second chauffage (Tgy).

Composites Tg,(°C) Tg,(°C)
C12 (infusion) 88 +3 97 +£3
C10 (moul. ss. press.) 813 93+3

Tableau 2.11. Analyse calorimétrique de composites chanvre/époxy [0/90]; élaborés par deux procédés
différents

Les résultats de I’analyse calorimétrique montrent une température de transition vitreuse des

composites chanvre/époxy [0/90]; réalisés par infusion supérieure a celle des composites moulés sous
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pression. Cependant, dans les deux cas, I’augmentation de température de transition vitreuse indique
que la réticulation n’est pas achevée. De plus, les résultats précédents ont montré que cette différence
n’entraine pas de conséquences notables sur les caractéristiques mécaniques des composites testés a
température ambiante. Dans ce travail, les conséquences de ces différences de températures de

transition vitreuse n’ont pas été étudiées en durabilité ou sous une exposition en température.

11.2.1.3 Observations microstructurales des facies

Pour terminer la comparaison de ces deux procédés de fabrication, des observations
microstructurales ont été effectuées sur les différents composites obtenus. Globalement, lorsque I’on
compare les facies de rupture des composites [+45/-45]; élaborés par moulage sous pression ou par
infusion, aucune différence notable n’est détectée (Figure 2.42 et Figure 2.43). La méme constatation a

été faite sur les composites [0/90]; moulé ou infusé.

RRLE E—
1.8 4 4m g

Figure 2.42 : Faciés de rupture observés au microscope électronique a balayage, composite chanvre/époxy
[+45/-45], élaboré par moulage sous pression (C15).

Distance de travail Detecteur Grossissement|
SE 12x 1

48 mm.

Figure 2.43 : Faciés de rupture observés au microscope électronique a balayage, composite chanvre/époxy
[+45/-45], élaboré par infusion (C13).

Plus localement, dans tous les cas, des modes d’endommagement similaires sont observés : des
arrachages de fibres dans les fils, des ruptures de fibres, des zones de rupture fragile de matrice

(Figure 2.44).
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Figure 2.44 : Faciés de rupture observés au microscope électronique a balayage sur des composites
chanvre/époxy [0/90],, a) moulés sous pression, b) infusés.

La différence des procédés d’élaboration ne semble donc pas modifier le processus

d’endommagement et de rupture de ces composites.

11.2.1.4 Bilan sur la comparaison des procédés de mises en oeuvre

Deux types de procédés de mise en oeuvre des composites ont été testés : I’infusion et le moulage
sous pression. La technique d’infusion est la plus communément utilisée par les industriels car elle
permet de fabriquer des plaques de composites sans limite de taille. Cependant, le controle de
I’épaisseur et donc du taux volumique de fibres reste problématique dans cette technique par rapport a
la technique de moulage sous pression. L’état de surface des plaques réalisées par infusion est
également moins homogene que celui des plaques réalisées par la technique de moulage sous pression.
De plus, la technique d’infusion nécessite 1’utilisation de 30% de résine en plus et les résultats obtenus
ont montré que ces procédés avaient peu d’influence sur les propriétés mécaniques des composites
étudiés. Finalement, le procédé d’élaboration par moulage sous pression a donc été retenu pour tous

les composites étudiés.

11.2.2 Optimisation du cycle de polymérisation

Afin d’optimiser le cycle de polymérisation de la résine, deux durées du dernier palier de
cuisson a 100°C ont été testées : deux heures et quatre heures. L’étude précédemment réalisée sur la
résine seule a validé le protocole de polymérisation avec le dernier palier de quatre heures. Cependant,

il convient de vérifier si cette durée est également optimale pour les composites.
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11.2.2.1 Influence des derniers paliers de cuisson sur la réticulation de

la résine

N

Des mesures de DSC ont été réalisées a peau, sur des échantillons prélevés a la surface des
éprouvettes, et a cceur, sur des échantillons extraits au coeur de 1’épaisseur des éprouvettes, pour des

composites présentant le méme taux volumique de fibres.

Composites Localisation Tgl (°C) Tg2 (°C)
peau 72+1 92+ 1
¢ @ coeur 71 x1 91+ 1
peau 81+ 1 93+ 1
C10 (4h) coeur 821 94+ 1

Tableau 2.12. Détermination des températures de transition vitreuse au premier et au second chauffage
selon la durée du palier de cuisson a 100°C [141].

Le Tableau 2.12 confirme qu’une réticulation plus élevée de la résine dans le composite est
obtenue lorsque le dernier palier de cuisson est de quatre heures (81°C contre 71°C pour un palier de
deux heures). De plus, les résultats montrent qu’il n’y pas de différences notables de réticulation de la

résine a peau et a cceur des éprouvettes de composites.

11.2.2.2 Conséquences sur le comportement mécanique des composites

A Téchelle du composite, les résultats présentés dans le Tableau 2.13 montrent que
I’augmentation de durée du dernier palier de cuisson ne modifie pas leurs caractéristiques mécaniques

en traction.

Composites vi (%) Densité D E (MPa) Gmax MP2) | £...""(%) | E/D (MPa) ?ﬂ";i‘)/:))
12237 + 10240 =

C9( 2h) 37+4 1,19 +£ 0,02 1711 115+9 1,7+0,2 1432 96 +7

C10 (4h) 38+4 1,19 +£0,01 | 12433 +839 113 +12 1,9+0,3 10452 + 705 96 + 10

Tableau 2.13 : Caractéristiques mécaniques en traction de composites tissés de chanvre [0/90]; avec deux
durées de cuisson a 100°C différentes.

Cette étude a également été menée sur des composites verre/époxy. De méme, pour ces composites,

I’augmentation de la durée du dernier palier de cuisson de 2H a 4H n’entraine pas de conséquences sur

les caractéristiques mécaniques en traction des composites (Tableau 2.14).

Composite | v;(%) | Densité D | E(MPa) | opux(MPa) | £ ""(%) | E/D (MPa) ((rKI/IP/;;
C1 (2h) 394 | 1,50£0,11 [ 25572572 222436 | 2606 |17048+381 | 14824
C2 (4h) 41+4 | 148009 [26973+613 | 196+20 | 2,1+02 |18207+413| 132+13

Tableau 2.14. Caractéristiques mécaniques en traction de composites tissés de verre avec deux durées de

palier de cuisson a 100°C différentes.
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Partie 2. Techniques utilisées et microstructure des matériaux étudiés

11.2.2.3 Observations microstructurales des facies

Les facies de rupture élaborés avec une durée du dernier palier de cuisson de deux heures et de
quatre heures a 100°C ont été observés au microscope électronique a balayage. La Figure 2.45
présente la comparaison des observations réalisées sur ces deux composites a différentes échelles : a
I’échelle du pli (aeta’), dufil (b et b’) et de la fibre (c et c’).

Palier 2 heures Palier 4 heures

12mm x 8T - 7 < 3 =5 1 <4 mm

_ 18Hm

12mm A @ 4 mm

()
Figure 2.45 : Observation au microscope électronique a balayage de composites chanvre/époxy [0/90], :
C9 (durée palier 2h a 100°C) et C10 (durée palier 4h a 100°C).
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Les observations réalisées ne permettent pas de dégager une influence de la durée du dernier palier de

cuisson a 100° C sur les mécanismes d’endommagement et de rupture des composites.

11.2.2.4 Bilan sur I’influence du dernier palier de cuisson.

Cette étude a montré que le fait de doubler la durée du dernier palier de cuisson a 100°C des
composites étudiés (de deux heures a quatre heures) n’entraine pas de différences notables sur leurs
propriétés mécaniques et leurs mécanismes de rupture. Cette augmentation permet cependant
d’augmenter la rigidité de la résine seule et d’obtenir une meilleure réticulation de la matrice dans les
composites (avec une température de transition vitreuse augmentée de 10°C). C’est pourquoi, ce
travail sera réalisé sur des composites élaborés avec un dernier palier de cuisson d’une durée de quatre

heures a 100°C.

Bilan sur les techniques utilisées et les

matériaux étudiés.

Les différentes techniques utilisées dans cette étude ont été présentées. La microstructure des
différents matériaux est étudiée au moyen d’analyses calorimétriques et de mesures de densité
couplées a des observations microscopiques. Les essais mécaniques et leurs instrumentations ont été
adaptés pour répondre aux difficultés inhérentes aux tests de chacune des échelles de la microstructure
des composites étudiés. De plus, des éprouvettes spécifiques ont été développées pour la
caractérisation de I’interface fibre/matrice. Différentes méthodes de dépouillement spécifiques sont
utilisées dans cette étude telles que la photoélasticimétrie, la mesure des déformations par
intercorrélation d’images numériques ou encore la technique d’émission acoustique. Pour s’adapter
aux matériaux étudiés, de nombreuses analyses menées au cours de ces travaux ont eu recours aux
traitements statistiques.

Les structures des fibres et des fils de verre, de lin et de chanvre ont été comparées. Cette analyse a

révélé la complexité de la microstructure des fibres naturelles et des fils constitués d’un enroulement
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des fibres en spirale. Les composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy étudiés se composent de
sept plis de tissus de type taffetas imprégnés dans une résine époxy. L’influence de deux procédés de
fabrication : I’infusion et le moulage sous pression, a été étudiée. Les tests effectués ont permis de

valider la technique de moulage sous pression associée a un cycle de cuisson optimisé pour la

fabrication des composites étudiés.
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PARTIE 3 : COMPORTEMENT
MECANIQUE A DIFFERENTES
ECHELLES ET
ENDOMMAGEMENT
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Chapitre I. Comportement mécanique des

composites chanvre/époxy a différentes

échelles-Comparaison avec des composites a

fibres de lin et de verre

Le but de ce chapitre est de comprendre le comportement mécanique des composites
verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy a renforts tissus. Pour cela, le comportement
mécanique de chaque échelle de la microstructure a été analysé. Notamment, [’influence de
certains parametres de culture tels que ’apport en eau, la position dans la tige, le rouissage
ou encore l’espece de la plante sur les propriétés mécaniques de faisceaux de fibres de
chanvre a été étudiée. Des analyses statistiques ont été mises en place pour étudier le
comportement mécanique de ces faisceaux ainsi que celui des fils de verre, de lin et de
chanvre. Les analyses statistiques menées ont permis d’alimenter un modele analytique
caractérisant les propriétés mécaniques des composites chanvre/époxy a partir des propriétés

mécaniques de ces constituants élémentaires.
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I.1. Comportement mécanique des différentes échelles de la

microstructure
1.1.1 Influence des parametres de culture
L1.1.1 Influence de I’apport en eau

Des plants de chanvre ont été cultivés en serre au laboratoire PhyMoTs avec deux types
d’arrosages : certains plants ont eu une alimentation hydrique non limitante et d’autres plants ont subi
un stress hydrique. La croissance des plants s’en est ressentie avec des tiges beaucoup plus hautes et
épaisses pour les plants correctement arrosés.

Des faisceaux de fibres ont été extraits de ces deux types de plants pour pouvoir comparer leurs
propriétés mécaniques. Tout d’abord, les diametres des faisceaux de fibres prélevés ont été mesurés.
La Figure 3.1 présente les distributions expérimentales des diametres ainsi que les courbes de Laplace-

Gauss associées. L’utilisation de cette loi est validé par le tracé des droites de Henry (Annexe III).

30
% [ X Expérimental [ X Expérimental ‘
[ —Distribution de Laplace-Gauss ‘ r — Distribution de Laplace-Gauss
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Diameétres (um)

(a) (b)

Figure 3.1 :Distribution de Laplace Gauss appliquée aux diametres des faisceaux de fibres de chanvre
pour une alimentation hydrique limitante (a) ou non limitante (b)

Les valeurs des mesures de diametre sont d’environ 168um pour les deux types de plants (Tableau
3.1).

O (pm)
Estimation My [ myg €
Laplace-Gauss

Alimentation Nombre
hydrique d’échantillons

Non limitante 24 166 + 44 2,706 461,3 3,817 5,604

Limitante 26 170 +45 2,46 679,6 2,704 6,247

Tableau 3.1. Données statistiques sur des faisceaux de fibres de chanvre pour différentes alimentations
hydriques.
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Des essais de traction ont été réalisés sur plus de 20 échantillons de chaque type de plants et ont
conduit a la détermination des courbes de Weibull se rapportant a la contrainte maximale et la

déformation a contrainte maximale (Figure 3.2).

1 1
0,9 0,9 1
0,8 0,81
0,7 4 0,7 4
0,6 4 0,6
L o054 < 05
o o
0,4 0,4
0,3 1 0,3 4
Alimentation hydrique Alimentation hydrique
0,2 4 0,2 4 —
‘%Non limitante —>¢Non limitante
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0 t + t t + + t + ] + + + + + + t +
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 0 0,5 1 1,5 2 25 3 3,5 4 4,5
Contrainte maximale ( MPa) Déformation a contrainte maximale(%)
(a) (b)

Figure 3.2: Statistique de Weibull appliquée aux (a) contraintes maximales et (b) déformations a contraintes
maximale de faisceaux de fibres de chanvre avec ou sans stress hydrique

Les parametres issus des courbes de Weibull sont précisés dans le Tableau 3.1. Une
reproductibilité équivalente est constatée dans la distribution des contraintes pour les deux types
d’alimentation hydrique (modules de Weibull my, équivalents). Par contre, la reproductibilité est
Iégerement supérieure pour les déformations a contrainte maximale dans le cas des faisceaux de fibres
de chanvre ayant subi une alimentation hydrique non limitante (module de Weibull m, de 3,817
contre 2,704). Les distributions des modules d’Young mesurés pour les deux types de plants de

chanvre sont présentées en Figure 3.3 avec les courbes de Laplace-Gauss associées.
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Figure 3.3: Distribution de Laplace-Gauss appliquée aux modules d’Young des faisceaux de fibres de chanvre
(a) avec ou (b) sans stress hydrique.

L’ensemble des parametres déterminés est présenté dans le Tableau 3.2.
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E (MPa) Omax (MP2) | £2 Oy (%)
Estimation Estimation | Estimation
Laplace-Gaus Weibull Weibull

Alimentation Nombre
hydrique d’échantillons

Non limitante 24 6600 = 2500 122 £26 2,1+0,3
Limitante 26 9550 + 3320 158 £38 1,6 £0,3

Tableau 3.2. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre avec ou sans stress
hydrique.

Les résultats présentés dans le Tableau 3.2 montrent un module d’Young et une contrainte maximale
atteinte plus élevés pour les faisceaux ayant subi un stress hydrique. Ces faisceaux se caractérisent
également par une déformation a rupture plus faible. Dans la littérature, Mwaikambo et al. [93] avaient
indiqué que le potentiel d’absorption de I’eau et de I’humidité des fibres conduit a un gonflement et un
effet plastifiant induisant une instabilité dimensionnelle et de plus faibles caractéristiques mécaniques.
De plus, Mwaikambo et al. précisent que lors de I’intégration des fibres en tant que renfort dans les
composites, cette instabilité est responsable de la faible adhésion fibre/matrice. Ces résultats sont donc
en accord avec la littérature et conduisent a recommander une alimentation hydrique limitante des

fibres utilisées comme renfort dans les matériaux composites.

L1.1.2 Influence de la position dans la tige

L’influence de la position dans la tige a été étudiée pour des faisceaux de fibres de chanvre
extraits du haut, du bas et du milieu de la tige. Les diametres des différentes faisceaux de fibres
prélevés ont tout d’abord été mesurés : ils sont tous voisins de 165 um (Tableau 3.3). Les essais de
traction réalisés sur ces faisceaux ont permis de tracer les statistiques de Weibull pour la contrainte
maximale et la déformation & contrainte maximale (Figure 3.4). Les parametres de Weibull associés

sont précisés dans le Tableau 3.3.

Positions Nombre 0. (um.)
dans la d’échantillons Estimation myg (N my &)
tige Laplace-Gauss
Haut 20 160 + 28 2,378 577,2 2,400 7,705
Milieu 20 170 £ 40 2,242 714,8 3,142 5,107
Bas 22 160 =40 2,387 7349 2,712 6,584

Tableau 3.3. Données statistiques sur des faisceaux de fibres de chanvre pour différentes positions dans la
tige.

Une reproductibilité équivalente dans la distribution des contraintes pour les trois positions dans la tige

est obtenue (modules de Weibull mg voisins de 2,3). Par contre, il semblerait que la reproductibilité
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soit légerement supérieure pour les déformations a contraintes maximale dans le cas des faisceaux de

fibres issus du milieu de la tige (modules de Weibull myde 3,1 contre 2,4 et 2,7).

(a)

205+
o E

09 f
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07+
06 f

04 £
03 f
02§
01§
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= Milieu
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0 50 100 150 200 250 300 350 400 450
Contrainte maximale ( MPa)

(b)

—¢<Haut
=& Milieu
—<Bas

0 0,5 1 1,5 2 25 3 35 4 45
Déformation a contrainte maximale (%)

Figure 3. 4: Statistique de Weibull appliquée aux (a) contraintes maximales et (b)
déformations a contraintes maximale (b) de faisceaux de fibres de chanvre
pour différentes positions dans la tige.

Les modules d’Young des différents faisceaux de fibres ont également été mesurés et sont présentés en

Figure 3.5. Le Tableau 3.4 regroupe 1’ensemble des parametres mécaniques déterminés.
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Figure 3.5: Distribution de Laplace-Gauss appliquée aux modules d’Young de faisceaux de fibres de chanvre issus du (a)
haut (b) milieu et (c) bas de la tige.

E (MPa) Omax (MPa) s
o . Nombre N NARIE €A Gy (%)
Positions dans la tige | ., . Estimation Estimation C :
d’échantillons . Estimation Weibull
Laplace-Gauss Weibull

Haut 20 7000 % 3000 124 +30 1,6 £0,3

Milieu 20 8447 £ 2739 139 £ 35 1,7+0,4

Bas 22 8500 + 2000 159 +£38 1,7 0,4

Tableau 3.4. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre pour différentes
positions dans la tige.

Compte tenu de la dispersion des résultats obtenus, le Tableau 3.4 montre des modules d’Young ainsi
que des déformations a contrainte maximale semblables pour les faisceaux de fibres de chanvre
extraits des différentes positions dans la tige. Seule une légere augmentation de la contrainte maximale
semble avoir lieu lorsque 1’on descend le long de la tige. Charlet et al. [32] avaient montré que les

caractéristiques mécaniques des fibres de lin Hermes issues du milieu et du haut de la tige étaient
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supérieures a celles des fibres issues du bas de la tige. Cette différence de résultats peut peut-Etre
s’expliquer par la grande difficulté a réaliser des essais mécaniques sur ce type de matériau, et par la

grande dispersion des valeurs obtenues.

1.1.1.3 Influence de I’espece

Deux especes de plants de chanvre ont également été cultivées en serre par le PhyMoTS :
I’espece Félina et ’espece Santhica. L’ensemble des résultats obtenus sur ces deux especes est
présenté en Annexe III. Le Tableau 3.5 présente la synthése des différentes valeurs qui ont été

déterminées sur les faisceaux de fibres prélevés dans ces deux especes.

@ (um) pMPD) ) (MPa) | &4 O (%)
| Nombre L, Estimation NN N
Espeéce d’échantillons Estimation Laplace- Estimation Estimation
Laplace-Gauss P Weibull Weibull
Gauss
Santhica 23 160 + 40 8500 + 2000 128 + 35 1,7+£0,3
Félina 27 158 +24 6500 £ 2300 149 + 30 2,1+£04

Tableau 3.5. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre de différentes
especes.

Les résultats montrent que compte tenu des dispersions, il est difficile de formuler des conclusions sur
des différences entre les caractéristiques mécaniques des especes Santhica et Félina de faisceaux de

fibres de chanvre.

1.1.1.4 Influence du rouissage
L’influence de la méthode de récolte a été étudiée pour des faisceaux de fibres de chanvre
ayant été récoltés avec ou sans rouissage. L’ensemble des courbes obtenues sur ces matériaux est

présenté en Annexe III. Le Tableau 3.6 présente une synthése des résultats.

O (um) E (MPa) Omax (MPa) €2 Oy (%)
. Nombre L, N ., L
Rouissage d’échantillons Estimation Estimation Estimation Estimation
Laplace-Gauss | Laplace-Gauss Weibull Weibull
Rouie 30 159 £41 8500 £ 3000 148 +37 1,8+0,3
Non Rouie 32 168 £32 9000 + 3000 141 £27 1,6 +04

Tableau 3.6. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre avec ou sans
rouissage.

Dans la littérature, différents travaux indiquent que 1’étape de rouissage permet la dégradation partielle
des pectines, des hémicelluloses et des inter polymeres du réseau pariétal [5]. Cette dégradation joue
un role sur ’ancrage mécanique des fibres naturelles dans les composites [27-28]. Cependant, a

I’échelle des propriétés mécaniques sur les faisceaux de fibres, compte tenu de la dispersion des
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résultats (Tableau 3.6), les modules d’Young, les contraintes maximales et les déformations a

contraintes maximales des faisceaux de fibres de chanvre rouies et non rouies sont équivalents.

L1.1.5 Bilan sur I’influence des parametres de culture

En collaboration avec le PhyMoTs, différents parametres de culture qui auraient pu influencer
les propriétés mécaniques des fibres de chanvre ont été étudiés. Les dispersions importantes dans les
résultats ont conduit a I’utilisation de la statistique de Weibull et de la distribution de Laplace-Gauss
pour évaluer les caractéristiques mécaniques des faisceaux de fibres de chanvre. Les échantillons
testés doivent avoir un volume constant pour assurer la validité de ’utilisation de la loi statistique.
Pour finaliser cette étude, une analyse de la dépendance au diametre des caractéristiques mécaniques
des faisceaux de fibres de chanvre testés a été menée. La Figure 3.6 présente respectivement la
dépendance au diametre des modules d’Young, contraintes maximales atteintes ou déformations a
contraintes maximales des faisceaux de fibres de chanvre, tous lots confondus. Dans les conditions
expérimentales définies, une longueur utile et une gamme de diametre réduite (100 um a 200 um) pour
assurer un volume constant des éprouvettes, les nuages de points obtenus permettent de conclure que
les caractéristiques mécaniques des lots de fibres testées ne présentent pas de dépendance par rapport
au diametre. Ceci assure la validité du cadre d’utilisation des lois statistiques pour 1’exploitation de

nos résultats expérimentaux.
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Figure 3.6: Evolution du module d’Young (a), de la contrainte maximale (b) et de la déformation a contrainte
maximale (c) en fonction du diameétre des faisceaux de fibres de chanvre.

Les résultats obtenus ne nous ont pas permis d’établir une influence notable de la position dans la tige,

de I’espece ou du rouissage. Toutefois, ces résultats ont mis en évidence une augmentation de la

rigidité des fibres de chanvre issues de plants ayant subi un stress hydrique. L’influence de

I’alimentation hydrique limitante des fibres sur le comportement final des composites devra étre

évaluée. Les plants cultivés par le PhyMoTs n’ont pas pu étre utilisés pour fabriquer des composites a

cause de I’absence de filiere industrielle frangaise permettant la transformation de la tige de chanvre

en fil. Dans la suite de ce travail, les fils utilisés dans cette étude pour 1’élaboration des composites ont

donc été achetés.

1.1.2

1.1.2.1

Fibres utilisées dans les composites étudiés

Caractérisation mécanique

Un seul essai de traction a pu étre réalisé sur une fibre unitaire de chanvre, en utilisant un

analyseur dynamique mécanique (DMA) en mode tension. Cette fibre de diametre 20um et de
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longueur utile 10 mm a été prélevée dans un fil de chanvre de type F4 et a été soumise a un effort de
traction a température constante pilotés en vitesse de déplacement imposée a 500um/min jusqu’a une
force maximale de 0,2 N. L’essai a été interrompu avant rupture de la fibre. La courbe contrainte-

déformation obtenue est présentée en Figure 3.7.
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Figure 3.7: Courbe de traction contrainte o,,/ déformation &,, sur une
fibre de chanvre.

Le module d’Young de cette fibre de chanvre a été mesuré égal a 64400 MPa. Dans la bibliographie,
les valeurs du module d’Young des fibres de chanvre sont comprises entre 30000 MPa et 70000 MPa
[2,18]. Toutefois, il est probable que, parmi les données de la littérature, la gamme basse des modules
d’Young (30000-50000 MPa) corresponde aux modules d’Young de faisceaux de fibres de chanvre et
non pas de fibres unitaires. Et la gamme haute (50000-70000 MPa) correspond effectivement au
module d’Young de fibres unitaires de chanvre. Le résultat obtenu dans notre étude est donc en bonne

adéquation avec la littérature.

1.1.2.2 Processus de rupture

Les endommagements et les ruptures des fibres ont été analysés grace a 1’observation des facies de
rupture des composites. Les ruptures des fibres de verre sont de type fragile et sont isolées les unes des
autres (Figure 3.8a). La rupture des fibres de lin et de chanvre survient sur des faisceaux constitués par
un ensemble de plusieurs fibres (Figure 3.8b) et implique une rupture des différentes parois qui

composent la fibre (Figure 3.8c).
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Chapitre I. Comportement mécanique
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Figure 3.8: Faciés de rupture de composites (a)
verre/époxy, (b) lin/époxy et (c) chanvre/époxy :
observation de la rupture des fibres.

1.1.3 Fils utilisés dans les composites étudiés

11.3.1 Comportement macroscopique en traction

Des essais de traction jusqu’a rupture ont été réalisés sur les différents fils utilisés. Les courbes

contrainte-déformation obtenues sont présentées en Figure 3.9. Les fils de verre présentent un
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comportement linéaire élastique presque jusqu’a rupture. En fin d’essai, une phase non linéaire
accompagnée d’une diminution de la contrainte indique I’imminence de la rupture du fil. Dans le cas
des fils de lin ou de chanvre, la courbe contrainte-déformation débute par un pied de courbe, puis par

une partie linéaire sur laquelle sera calculé le module d’ Young (Figure 3.9).

1400

1200 A
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Contrainte (MPa)

400 - I I I I I : : e 1

o 4 I R T N

4,5

Déformation traverse (%)

Figure 3.9: Courbes de traction contrainte oxx/ déformation exx avec x axe de
traction. Essai sur fils de verre (F1), de lin (F3) et de chanvre (F5).

Un protocole similaire a celui développé pour les faisceaux de fibres de chanvre a été mis en place
pour caractériser les fils de verre, de lin et de chanvre. La statistique de Laplace-Gauss est utilisée
pour déterminer le diametre ainsi que le module d’ Young moyens des fils. L utilisation de cette loi est
validée par le tracé des droites de Henry (Annexe III). Elle est complétée par la statistique de Weibull
qui est appliquée a la détermination des contraintes maximales et des déformations a contraintes
maximales. Ces statistiques de Laplace-Gauss sont mises en place sur 26 mesures pour le fil de verre

et 23 mesures sur les fils de lin et de chanvre. La Figure 3.10 présente les résultats obtenus sur les

modules d’Young des fils de verre, de lin et de chanvre.
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Figure 3.10: Distribution de Laplace-Gauss appliquée aux modules
d’Young des fils de (a) verre, (b) lin et (c) chanvre.

Les Figure 3.11a et Figure 3.11b présentent les courbes statistiques de Weibull obtenues pour la
contrainte maximale et la déformation a contrainte maximale. Les parametres correspondants sont

présentés dans le Tableau 3.7.
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Fils ,Nomb‘re Mg o) my g0
d’échantillons
Verre (F1) 26 12,612 1850,2 16,941 2,549
Lin (F3) 23 3,961 610,6 5,085 6,126
Chanvre (F5) 24 3,078 635,4 5,406 4,178

Tableau 3.7. Données statistiques de Weibull sur des fils de verre, de lin et de chanvre.

Les résultats du Tableau 3.7 montrent une reproductibilité équivalente pour le calcul des contraintes
maximales et des déformations a contraintes maximales des fils de lin et de chanvre avec des valeurs
de mg et de my entre 3 et 5. Pour les fils de verre, la reproductibilité est nettement supérieure (mgy et
m,, compris entre 12 et 17). Cette différence peut étre associée aux dispersions importantes des

caractéristiques mécaniques systématiquement observées dans le cas de fibres végétales.

Pr(o)

(a)

NN
850 1050 1250 1450 1650 1850
Contrainte (MPa)

(b)

Déformation(%)

Figure 3.11: Statistique de Weibull appliquée aux (a) contraintes maximales et (b)
déformations a contraintes maximale (b) des fils de verre F1, lin F3 et de
chanvre F5.
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Les parametres mécaniques déduits de ces courbes sont présentés dans le Tableau 3.8.

Densité @ (pm) E (MPa) Omax (MPa) €a Omax (%)
Fils D Estimation Estimation Estimation Estimation
Laplace-Gauss | Laplace-Gauss Weibull Weibull
Verre (F1) 2,55 / 77050 £ 4500 1210 £ 79 1,89 + 0,08
Lin (F3) 0,82 360 + 80 8500 + 3200 248 + 38 3,05+0,3
Chanvre (F5)| 1,14 305 £ 60 10000 £ 2500 191+ 38 2,1+£0.2

Tableau 3.8. Caractéristiques mécaniques statistiques des fils de verre F1, de lin F3 et de chanvre F5.

Les résultats montrent que le module d’Young du fil de verre est similaire a celui d’une fibre unitaire
de verre, évalué dans la littérature entre 70000 MPa et 75000 MPa [2,34]. Ce résultat est cohérent avec
I’arrangement rectiligne des fibres de verre au sein du fil. Au contraire, la contrainte a rupture du fil de
verre est diminuée de moitié par rapport a la contrainte a rupture d’une fibre unitaire estimée a 2400
MPa dans la littérature [2,34]. La théorie de Weibull indique en effet que la contrainte maximale d’un
faisceau de fibre est toujours inférieure a celle d’une fibre unitaire [134]. De plus, R’Mili et al. [31]
ont effectué des essais sur des faisceaux de 2000 fibres de verre et ont déterminé une force maximale
comprise entre 200 et 300N pour des faisceaux de fibres de verre de diametre 15 + 2 pm ce qui
représente une contrainte maximale comprise entre 1100 et 1700 MPa. Les résultats expérimentaux
obtenus sur le module et la contrainte maximale des fils de verre sont donc en bonne adéquation avec
la littérature.

Les résultats du Tableau 3.8 indiquent un module d’Young des fils de chanvre supérieur a celui des
fils de lin mais une contrainte maximale ainsi qu’une déformation a contrainte maximale inférieures
pour les fils de chanvre. Les variations et les écarts constatés peuvent avoir de multiples causes, telles
que par exemple la composition chimique, la cristallinité de la cellulose ou la distribution des
longueurs des fibres au sein du fil [12]. De plus, les diametres des fils testés ne sont pas exactement
similaires d’une éprouvette a l’autre, la Figure 3.12 présente la dépendance au diametre des
caractéristiques mécaniques des fils de lin et de chanvre. Les résultats indiquent que plus les diametres
sont élevés, plus les modules d’Young ou les contraintes maximales atteintes sont faibles, ce qui
pourrait peut étre expliquer les différences constatées entre les fils de lin de type F3 qui présentent un
diametre de 360 + 80 pum et les fils de chanvre de type F5 qui présentent un diametre de 305 + 60 um.
Dans le cas de la déformation a contrainte maximale (Figure 3.12c), il n’apparait pas de dépendance

au diametre.
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Figure 3.12: Répartition des modules d’Young (a) , de la contrainte maximale (b)
et des déformations a contrainte maximale (c) en fonction du diametre moyen

Le fil de chanvre étudié qui présente une densité linéique de 83 + 1 tex pour un diametre de 305 + 60
um possede un module d’Young de 10000 £+ 2500 MPa et une contrainte maximale de 191+ 38 MPa.
Dans la littérature, le module d’Young des fils de chanvre est compris entre 9000 MPa et 13000 MPa
et la contrainte a rupture est comprise entre 450 MPa et 650 MPa pour un fil de densité linéique 48 + 2
tex et de diametre 230 + 5 um [12]. Le fil de chanvre étudié présente une densité de 1,14 ; si 'on

rapporte le module d’Young et la contrainte maximale a la densité, ce fil est caractérisé par un module

de fils de lin F3 et de fils de chanvre F5
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d’Young spécifique de 8780 MPa et une contrainte maximale spécifique de 170 MPa. La méme
opération pour le fil de chanvre de la littérature donne un module d’Young spécifique compris entre
7480 MPa et 10800 MPa et une contrainte maximale spécifique comprise entre 370 MPa et 540 MPa
[12]. On constate que les valeurs de module d’Young spécifique déterminées pour les fils de chanvre
sont en accord avec la littérature. En revanche, les valeurs de contrainte maximale spécifique, rapport
de la contrainte calculée grice a 1’équation (10) sur la densité, sont trés inférieures aux valeurs de la
littérature.

La Figure 3.13 présente I’évolution du module spécifique des fibres de verre, des fils de lin et des

fibres, faisceaux de fibres et fils de chanvre en fonction de leur diametre respectif.

50000 @ Fibres de chanvre
A Faisceaux de fibres de chanvre
45000 # Fil de chanvre (F5)
* — Fibres de verre (littérature)
40000 u Fil de lin (F3)
35000
?30000 %
g
= 25000
' 20000
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15000 AA
A A
10000 8 » t" o on
5000 @A@%%% * .0 . *
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Figure 3.13: Evolution des modules spécifiques des fibres de verre, des fils de lin et des

fibres, faisceaux de fibres et fils de chanvre en fonction de leur diamétre respectif.
La Figure 3.13 montre que le module d’Young spécifique évolue avec le diametre moyen de 1’échelle
des fibres de chanvre a I’échelle des faisceaux ou des fils de chanvre. Cet effet d’échelle a été montré
dans les travaux de Thygesen et al. [14] : une diminution du module d’Young lorsque I’on passe de la
cellulose vers la fibre unique a été constatée. Ce méme effet, visible lorsque 1’on passe de la fibre
unitaire au faisceau de fibres, mais de fagcon moins marquée est expliqué par Thygesen et al. par
I’architecture en faisceau. Lors du passage a 1’échelle suivante, nos résultats montrent des modules
d’Young spécifiques des faisceaux et des fils de chanvre similaires, ce qui peut s’expliquer par

I’architecture des faisceaux de fibres dans le fil.

1.1.3.2 Analyse des mécanismes de déformation et du processus de

rupture

Afin de caractériser plus précisément la succession des phénomeénes menant a la rupture des
fils de chanvre, une instrumentation par émission acoustique a été mise en place durant les essais de
traction. La Figure 3.14 présente la courbe contrainte-déformation d’un fil de chanvre (F5) et le

nombre cumulé d’événements acoustiques associés. Les résultats montrent qu’a la fin de I’essai, la
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rigidité apparente du fil augmente. Dans le cas des fils de lin et de chanvre, la courbe contrainte-
déformation est composée de deux parties, une premiere partie non linéaire, puis par une seconde
partie linéaire (Figure 3.14). De la méme fagon que 1’augmentation de rigidité au cours de la traction
d’une fibre est due a la réorientation des microfibrilles de cellulose dans la direction de I’axe de la
fibre [9], ’augmentation de rigidité constatée entre les phases 1 et 2 pour un fil est principalement due
au réalignement des fibres au sein du fil. Or, lors de la seconde phase, une activité importante
d’émission acoustique est détectée (Figure 3.14), il y a alors une compétition entre les deux types de
phénomenes : I’endommagement du fil qui provoque une diminution de la rigidité et la réorientation

des fibres au sein du fil qui entraine une augmentation de la rigidité.

350 100

—Fs5 3
——Emission Acoustique o0
300 1

Phase 2

- 80

250 F70

tiques (EA) /

nombre total (%)

200 7%
+ 50 !
Phase 1 ]

150 1 —

Contrainte (MPa)

t40

100 . 130
Etablissement de

+ 20
50 E
+10

40 60
Taux de déformation (%)

Figure 3.14: Courbe de traction contrainte o,,/ déformation &,, d’un fil de
chanvre (F5) et nombre cumulé d’événements acoustiques associés.

Des observations « post mortem » des fils de verre et de chanvre ont permis de mettre en évidence les
processus de rupture différents. Dans le cas des fils de verre, des ruptures individuelles de fibres sont

observées alors que dans le cas des fils de chanvre, un détissage localisé a été constaté (Figure 3.15)

(a)

(b)

Figure 3.15: Processus de rupture des fils de verre (a) et de chanvre (b).
Les différences microstructurales entre les fils de verre d’origine synthétiques et les fils de lin ou de
chanvre, d’origine végétale, peuvent expliquer les différents processus de rupture constatés sur ces

deux types de matériaux. En effet, R’mili and al. [31] ont réalisé des essais sur des faisceaux de fibres
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de verre-E et ont montré que les ruptures de fibres surviennent une par une et sont distribuées
aléatoirement. Ces résultats montrent que le fil de verre peut étre considéré comme un faisceau de
plusieurs fibres disposées parallelement les unes aux autres. L’endommagement du fil peut alors étre
associé aux ruptures de fibres individuelles. Cette conclusion est confirmée par nos observations d’un
fil de verre « post mortem » (Figure 3.15a) ainsi que par 1’analyse au microscope électronique a
balayage des facies de rupture des composites (Figure 3.16a). Dans le cas du fil de chanvre, le
processus de rupture est différent : ’architecture du fil est assurée par un enroulement hélicoidal de
fibres de chanvre et chaque fibre est composée d’un ensemble de cellules collées ensemble par la
pectine [6,34]. L’étude “post-mortem” d’un fil de chanvre montre que le processus de rupture est di a
un détissage localisé (Figure 3.15b) et est confirmé par les observations au microscope électronique a
balayage effectuées sur des facies de rupture de composites (Figure 3.16b). L’endommagement
localisé suggere que lorsqu’une fibre est rompue, elle se désolidarise de la spirale hélicoidale formée a
I'intérieur du fil et les fibres situées a proximité sont alors les plus directement affectées. La rupture a

tendance a se propager de proche en proche autour des premieres fibres rompues.
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Figure 3.16: Facies de rupture de composites observés au MEB : rupture de
fils longitudinaux et transverses de (a) verre, (b) chanvre.
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1.1.4 Tissus

Deux tissus de chanvre de type T5a et T5b présentant des grammages différents (Tableau 2.6)
ont été testés (Figure 3.17 et Tableau 3.9).
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Figure 3.17: Courbes de traction contrainte ¢,,/ déformation &,, avec x axe de traction
de deux tissus de chanvre de grammages différents : T5a 125g/m? et T5b 193 g/m?2.

Grammage N
mesuré ]tii'c(lll/e[zfsi) Omax (MPa) s"“v(; ()S'““"
Tissus (g/m?) ¢
T5a 125+9 933 +300 17,2 +£0,5 1,8 £0,1
T5b 193 + 10 1229 +420 | 22,5+0,5 1,98 + 0,05

Tableau 3.9. Caractéristiques mécaniques des éprouvettes de tissus de chanvre T5a et T5b sollicitées en
traction.

Les résultats montrent que le tissu T5b, plus dense, possede logiquement une rigidité plus élevée. Dans
le tissu T5a moins dense, une désolidarisation beaucoup plus marquée des fibres les unes par rapport
aux autres a été constatée lors des essais, ce qui a conduit & une contrainte maximale plus faible. Les
déformations a rupture des deux tissus sont équivalentes ce qui s’explique par le fait que les tissus sont
fabriqués avec le méme fil de type F5. Le tissu le plus dense (T5b), présente de meilleures
caractéristiques mécaniques, cependant il conviendra de vérifier si I’imprégnation de la matrice n’est

pas rendue plus difficile par I’utilisation d’un tissu plus serré.

1.1.5 Composites

Le comportement mécanique de composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy a méme

taux volumique ou a méme taux massique de fibres a été¢ étudié. Préalablement a cette analyse,
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Contrainte (MPa)

I'influence du grammage du tissu sur les caractéristiques mécaniques des composites a fibres

naturelles a été étudiée.

L1.5.1 Etude préalable sur I’influence du grammage

Les matériaux composites utilisés pour cette étude sont répertoriés dans le Tableau 3.10 . Le
comportement des matériaux sera comparé a méme taux volumique de fibres pour s’affranchir de son
influence. Pour un grammage de tissu donné, le taux volumique de fibres dans le composite a donc été

modifié en faisant varier 1’épaisseur de la plaque fabriquée.

Grammage Densité du
Désignation | Renfort (g/m?) composite D vi (%) Séquence d'empilement
C10 T5-40 199 1,190 £ 0,010 38+4 [0/90],
C20 T6 267 1,276 + 0,005 42 +4 [0/90],
C15 T5-40 199 1,210 £ 0,020 37+4 [-45/+45],
C22 T6 267 1,240 £ 0,010 43 +4 [-45/+45],

Tableau 3.10. Caractéristiques des composites chanvre /époxy étudiés.

1.1.5.1.1. Propriétés mécaniques des composites

Des essais de traction sur composites chanvre/€poxy [0/90]; et [+45/-45]; ont été réalisés pour

les deux types de grammage de tissus. (Figure 3.18).
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Figure 3.18: Courbes de traction contrainte ¢,,/ Déformation &,, de composites chanvre/ époxy (a) [0/90]; et (b) [-
45/+45].

Les résultats associés sont présentés dans le Tableau 3.11 et le Tableau 3.12.
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Grammage G max
Composites (g/m?) vi(%) | E(MPa) | (MPa) |gqa""(%)| E/D (MPa) Omax /D (MPa)
12433 +
C10 199 38+4 839 113+12 | 1,7+0,3 | 10452 +705 96 + 10
14646 +
C20 267 42 +4 909 115+17 | 2,0+0,2 | 11476 +712 90+13

Tableau 3.11. Caractéristiques mécaniques de composites chanvre/époxy [0/90]; pour deux grammages

différents.

Pour un taux volumiques de fibres équivalents, la rigidité spécifique des composites renforcés par un

tissu de grammage plus élevé est tres 1égerement supérieure. Les autres caractéristiques mécaniques

sont similaires pour les deux types de composites.

Grammage G max
Composites (g/m?) ve(%) | EMPa) | (MPa) |gua""(%)| E/D (MPa) Omax /D (MPa)
5731 %
C15 199 37+4 469 59+5 3,6 0,5 4724 + 302 49 +4
5978 £
C22 267 43 +4 427 64 +£2 72+25 4803 + 343 51+ 2

Tableau 3.12. Caractéristiques mécaniques de composites chanvre/époxy [+45/-45], pour deux

grammages.

Compte tenu de la dispersion, les résultats montrent une rigidité et une contrainte maximale similaires

pour les deux matériaux. Les déformations a contrainte maximale obtenues constituent la principale

différence entre les composites C15 et C22, 3,6% + 0,5% pour les composites de type C15 contre

7,2% + 2,5% pour les composites de type C22. L’influence du grammage du tissu sur I’évolution de

I’endommagement dans les composites chanvre/époxy a également été étudiée. La Figure 3.19

présente 1’évolution du nombre cumulé d’événements acoustiques enregistrés pour les composites

chanvre/époxy [0/90];.

Figure 3.19:
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Courbes d’évolution du nombre cumulé d’événements acoustiques de
composites chanvre/ époxy [0/90]; pour deux grammages.

Pour les composites chanvre/époxy [0/90],, les résultats montrent qu’il n’existe pas de différence entre

les courbes du nombre cumulé d’évenements acoustiques pour les deux grammages testés (Figure

3.19).
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1.1.5.1.2. Etude de la réticulation de la résine

Des analyses calorimétriques ont été effectuées sur les différents composites chanvre/époxy
pour déterminer la température de transition vitreuse de la matrice époxy, caractéristique de la

réticulation de la résine dans le cas des composites chanvre/époxy (Tableau 3.13).

Matériaux T, (°C) T(°O)
C10 82+3 93 +3
C20 82 + 3 95 +3
C15 84 +3 97+ 3
c22 82+3 95 + 3

Tableau 3.13. Analyse calorimétrique de la résine époxy des composites chanvre/époxy [0/90]; et [+45/45],
de grammages différents.

Compte tenu des dispersions, les résultats de 1’analyse calorimétrique ne montrent pas de différence
entre les températures de transition vitreuse des composites chanvre/époxy avec des tissus de
différents grammages. Dans tous les cas, la température de transition vitreuse lors du second chauffage

est supérieure, ce qui indique une réticulation incomplete.

1.1.5.1.3. Bilan sur ’'influence du grammage des tissus

Des composites chanvre/époxy élaborés avec des tissus de grammages différents ont été testés
en traction et par analyse calorimétrique. Pour les matériaux étudiés, les résultats montrent que le taux
de réticulation de la résine dans le composite est indépendant de la proportion de renfort. De plus, les
caractéristiques mécaniques spécifiques sont tres peu dépendantes du grammage du tissu et le
développement des endommagements est similaire dans les composites chanvre/époxy [0/90];
renforcés par des tissus a faibles ou fort grammage. Ces résultats ne montrent pas d’influence
significative du grammage. A partir de ces données, I’imprégnation de la résine ne semble donc pas

affectée par le grammage du tissu utilis€ comme renfort.

1.1.5.2 Comparaison des composites lin-chanvre

Des essais de traction sur composites lin/époxy [0/90]; et [+45/-45]; ont été réalisés et
comparés aux résultats obtenus sur les composites chanvre/époxy [0/90]; et [+45/-45]; présentant des
taux volumiques de fibres voisins. La Figure 3.20 présente les courbes contrainte-déformation

obtenues et les parametres mécaniques associés sont présentés dans les Tableau 3.14 et Tableau 3.15.
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Figure 3.20: Courbes de traction contrainte o,,/ Déformation &,, de composites chanvre/ époxy et lin/époxy
(a) [0/90]; et (b) [-45/+45];.

Composite vf (%) E (MPa) Omax (MP2) | €40y (%) | E/D (MPa) | 6oy /D (MPa)

Cé6 (lin) 43+£4 | 12545+£966 | 117+10 1,8 +0,2 9993 + 769 93+8

C20 (chanvre) | 42+4 | 14646 =909 115+ 17 2,0+£0,2 11476 +712 90 +13

Tableau 3.14. Caractéristiques mécaniques en traction de composites chanvre/époxy et lin/époxy [0/90],.

Composite vf (%) E4ys (MP2) | 61max (MP2) | €00y (%) | E4s/D (MPa) | 610y /D (MPa)
C7 (lin) 47 +4 6112 =250 67 +2 4,1+0,2 5071 =207 56+2
C22 43 +4 5978 + 427 64 +£2 72+2.5 4803 + 343 51+ 2
(chanvre)

Tableau 3.15. Caractéristiques mécaniques en cisaillement de composites chanvre/époxy et lin/époxy [-
45/+45];.

Les résultats montrent que les modules d’Young des composites chanvre/époxy [0/90]; sont
Iégerement plus élevés que ceux des composites lin/époxy [0/90]; pour un méme taux volumique de
fibres ; ce résultat est a mettre en relation avec le module d’Young plus élevé des fils de chanvre (F5)
par rapport au fil de lin (F3) (Tableau 3.8). Les contraintes maximales atteintes ainsi que les
déformations a rupture des composites sont similaires. Dans le cas des composites [-45/+45];, les
modules d’Young et les contraintes maximales sont similaires pour les composites chanvre/époxy et

lin/époxy.

1.1.5.3 Comparaison des composites verre —chanvre

La comparaison des caractéristiques mécaniques des composites chanvre/époxy et verre/époxy
a été réalisée pour des matériaux présentant le méme taux massique de fibres (Figure 3.21a et Tableau

3.16) ou le méme taux volumique de fibres (Figure 3.21b et Tableau 3.17). Pour obtenir un méme taux
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massique de fibres, les composites chanvre/époxy de type C11 sont composés de sept plis de tissu de

grammage 181 g/m? et les composites verre/époxy de type C3 sont constitués de cinq plis de tissu de

grammage 313 g/m?2. Pour obtenir un méme taux volumique de fibres, les composites chanvre /époxy

C20 sont constitués de sept plis de tissu de grammage 267 g/m? et les composites verre/époxy C2 sont

constitués de sept plis de tissus de grammage 313 g/m?.
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Figure 3.21: Courbes de traction contrainte ¢,,/ Déformation &,, de composites chanvre/ époxy et verre/époxy
[0/90]; pour un méme (a) m; (b) vy,

Composites ( ;2 ) m; (%) Densité D E (MPa) (;,["i’;‘;) Eray "'(%) | E/D (MPa) ((SII{I/EXPQ?
(Vgie) 26; 38,55+0,05| 1,380,002 | 11447 +314 | 152+7 | 2,1+0,1 |8319+228| 110+5
C11 33+
(chanvre) 4 37,2+0,1 1,21 £ 0,01 13332 £ 1 111,8£0,5 | 1,65+0,05| 10970 +1 |92,0+£0,4

Tableau 3.16. Caractéristiques mécaniques de composites [0/90]; chanvre/époxy et verre/époxy a méme my,

. mg gz Omax rupt Omax /D
Composites | v; (%) (%) Densité D E (MPa) (MPa) Sray (%) | E/D (MPa) (MPa)
2 41 +4 54,5 1,48 £ 0,09 26973 +£613 | 196+20| 2,1+0,2 | 18207 £413 |132+13
(verre) +0,1
C20 A2 276+
42 +4 + ’ - 14646 £909 | 115+17 | 2,0+0,2 | 11476 £712 | 90+ 13
(chanvre) 0.08 0,005

Tableau 3.17. Caractéristiques mécaniques de composites [0/90]; chanvre/époxy et verre/époxy a méme v

Les résultats montrent que pour un méme taux volumique de fibres de 41 + 4%, les composites

chanvre/époxy ne parviennent pas a entrer en concurrence avec les composites verre/époxy et restent

dans des gammes de modules d’Young et de contraintes maximales plus faibles. Mais pour un méme

taux massique de fibres de 38%, le module d’Young des composites chanvre/€poxy est méme

légerement supérieur a celui des composites verre/époxy. Toutefois, la contrainte maximale atteinte

reste inférieure pour les composites chanvre/époxy (112 MPa contre 152 MPa pour le verre/époxy).
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1.1.5.4 Bilan sur la comparaison des propriétés mécaniques des

composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy.

Les Figure 3.22 et Figure 3.23 présentent les modules spécifiques et les contraintes maximales
spécifiques de composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy pour différents taux massiques de

fibres.
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Figure 3.22: Modules d’Young spécifiques de composites verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy [0/90], pour différents taux massiques de fibres.
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Figure 3.23: Contraintes maximales spécifiques de composites verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy [0/90], pour différents taux massiques de fibres.
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L’ensemble des résultats obtenus sur les composites montre que les renforts lin ou chanvre donnent
sensiblement le méme comportement mécanique a méme taux massique de fibres. Ces résultats
mettent également en évidence que, pour un méme taux massique de fibres, inférieur a 40%, les
modules d”Young spécifiques des composites lin/époxy et chanvre/époxy sont quasiment équivalents a
ceux des composites verre/époxy. Le domaine de compétition des propriétés mécaniques de ces
matériaux se situent donc a méme taux massique de fibres, inférieur a 40%. Au-dela, les composites a
fibres de verre présentent des caractéristiques mécaniques nettement supérieures aux composites a
fibres naturelles. Pour une utilisation industrielle de ce matériau, il sera donc nécessaire de tenir

compte de ce seuil.

1.2. Role des constituants élémentaires dans le comportement

macroscopique des composites

Les composites chanvre/époxy a fibres naturelles présentent une microstructure complexe. Les
analyses précédentes ont permis d’étudier le comportement mécanique de chaque échelle. Afin de
comprendre la contribution de chaque échelle au comportement global du composite, une succession
de modeles analytiques permettant d’estimer les propriétés mécaniques de ces matériaux a été mise en

place.

1.2.1 Modeles analytigues de comportement : des constituants

élémentaires aux composites

Une modélisation analytique des propriétés de la fibre, du fil et du composite tissé a fibres
naturelles est proposée en utilisant comme parametres d’entrée les propriétés des constituants
élémentaires de la fibre.

A T’échelle de la fibre, cette modélisation s’appuie sur les travaux de Bergander et al. [20] qui ont
montré qu’une fibre naturelle (en 1’occurrence de bois) pouvait étre considérée comme un matériau
composite, ainsi que sur les travaux de Baley [9] qui a déterminé le module d’ Young d’une fibre de lin
en la considérant comme un matériau composite.
Dans ce travail, une approche similaire a été développée pour le fil. En effet, chacun de ces matériaux,
la fibre, le fil et le composite peut €tre considéré comme un matériau composite.
La fibre est un matériau composite constitué :

- d’une matrice : hémicellulose et lignine

- d’un renfort : les fibrilles de cellulose
Le fil est un matériau composite constitué :

- d’une matrice : hémicellulose et lignine

- d’un renfort : la fibre de lin ou de chanvre
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Les composites étudiés sont constitués :

- d’une matrice : résine époxy

- d’un renfort fil de verre, de lin ou de chanvre.
Cette modélisation comporte donc trois étapes : celle modélisant la fibre, celle modélisant le fil et
enfin celle modélisant le composite. Chaque étape utilise les résultats de 1’étape précédente. Les
propriétés mécaniques du composite seront donc obtenues a partir des caractéristiques de
I’hémicellulose, de la lignine et de la cellulose contenues dans la fibre.
L’estimation des caractéristiques mécaniques élastiques de la fibre et du fil est effectuée a ’aide d’un
modele «Renforts courts». Les caractéristiques mécaniques élastiques du composite sont estimées avec

un modele «Renforts longs». Les différentes étapes de cette modélisation sont schématisées dans la

Figure 3.24.

Fibuilles de cellulose Lignine + Hémicellulose

FIL Epoxy

Modéles renforts longs

COMPOSITE

Figure 3.24: Schématisation du modéle analytique de calcul des propriétés
mécaniques des composites a partir des propriétés mécaniques des
constituants élémentaires de la fibre.

Le stratifié est associé a un repere orthonormé de référence noté R(O,x,y,z) de sorte que le vecteur x
indique la direction parallele a I’axe longitudinal du stratifié ainsi que par un repere local orthonormé
R(L,T) lié a I’orientation des renforts du composite, formant un angle 6 avec ’axe x. La matrice sera
caractérisée par son module d’Young E,, son coefficient de cisaillement G, et son coefficient de
Poisson v,,. Le renfort sera caractérisé par son module d’ Young longitudinal Eg et transverse Eg, son

module de cisaillement Gy, et son coefficient de Poisson vg.. De plus, nous noterons le taux volumique
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de fibres v et le taux volumique de matrice v,,, les taux de porosité seront notés v,. Chaque pli est

caractérisé par ses modules E;, Er, Gt et vyt dans ses axes d’orthotropie.

1.2.1.1 Modele “Renforts courts”

Il existe de nombreux modeles «renforts courts» permettant de calculer le module d’Young
des composites a fibres courtes. Dans leurs travaux, Facca et al. [142] ont décrit et comparé différents
modeles pour déterminer le module de composites a matrice thermoplastique et a renforts fibres
naturelles : loi des mélanges, modeles d’Halpin-Tsai, de Nairn et de Mendels. Les résultats du calcul
d’erreur sur ces méthodes ont montré que les équations semi-empiriques d’Halpin-Tsai conduisaient a
la plus faible erreur globale. Par ailleurs, dans les travaux de Bergander et al. [20] et de Baley [9],
I’estimation des propriétés se fait a 1’aide d’un modele construit a partir des expressions
micromécaniques proposées par Halpin-Tsai. La généralisation des formulations de la théorie de
I’élasticité proposée par Halpin-Tsai [21] a donc été appliquée dans cette étude pour déterminer les
propriétés mécaniques élastiques de la fibre et du fil. Dans ce modele, les différents parametres

mécaniques sont déterminés par les équations suivantes :

21
1+—n,v
E, ¢77L CE 142y Gy 14y,

E 1=m,v¢ 'E L-1,v; "G L-nv,

m m

(33)
E G, E
S A A A
Avect];, = M=l —etn, =>—— 32—
E G E
fl [ fu I
P ) (T (s )
rupt
1+%;770.Vf (O-f%mptj_l
o =0 avec 1, = -

-1, v; (G?%;up[ j + 2(%) (34)

Avec o la contrainte a rupture du composite
rupt ] by
o/ " la contrainte a rupture des renforts
rupt . by o
o, " la contrainte a rupture de la résine
Et  [lalongueur des renforts
@ le diametre des renforts

Pour le coefficient de Poisson, la loi des mélanges a été utilisée (35) :

VLT :let(l_vm)+vmatvm (35)
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1.2.1.2 Modele « Renforts longs »

Les équations de la micromécanique appliquées au composite a renforts tissus ont été utilisées
[42]. Dans cette modélisation, deux couches unidirectionnelles représentatives de la couche tissu sont
définies: une couche chaine et une couche trame, et sont supposées indépendantes 1’'une de 1’autre. La
courbure des fils ainsi que le désalignement éventuel des fils n’a pas été pris en compte. L’interface
fibre/matrice a été considérée parfaite. Le repere local est un repere orthonormé R(L,T) lié a chacun
des plis du composite caractérisé par la direction L qui correspond a la direction chaine de la couche
tissu et par la direction T qui correspond a la direction trame de la couche tissu. Le comportement de
chaque couche est caractérisé par quatre constantes élastiques : le module d’Young dans le sens
longitudinal E; ¢ , le module d’Young dans le sens transverse au sens chaine E; ¢, 1€ coefficient
de Poisson vy chane €t le module de cisaillement Gy cpae pour la direction chaine et E; qames Er trames VIt
trame> Ot rame pOUT la direction trame.
Le module longitudinal d’un stratifié comprenant une couche chaine et une couche trame est calculé

par les équations suivantes :

EL = (1 - a")[kachaine El chaine + (1 - k)a"tmme Ez‘ trame ]
Avec
o — 1 ‘o — 1 . k _ nchaine
chaine ~ E > Ptrame E v
tchaine 2 ttrame 2 n chaine + ntrame
1 — ———V ltchaine 1 - V it trame
El chaine El trame (36)

ou n est le nombre de fils dans les directions de chaine et de trame,

ko

chaine vlt chaine E

+(1-ke,, E

+(-k)

trame Vlt trame E

(ke E +(1-he,,, E

chaine "t chaine

] 2
t chaine ttrame

Et o=

ke

chaine

E

[ chaine ttrame ] [ trame ]

Ces couches sont modélisées par une couche unidirectionnelle caractérisée par les axes locaux (Lu,Tu)
et qui présente un taux volumique équivalent au taux volumique de la couche a renfort tissu. Lorsque
les fils de chaine et de trame sont identiques, les relations (37) permettent de simplifier I’expression du

module longitudinal du composite sous la forme (38).

[ chaine = Ez‘tmme = ELu ;Erchaine = ltrame = ETu ; (37)
It chaine = Glttmme = GLTu ;vlrchaine = vlrtmme = vLTu
E, =(-a)a,[kE, +(1-k)E, ]
2
1 Vi Moy
o a, = o= ; k= chane 38)
n chaine + nrmme

E E
1-=tv%, k=L +1-k]k+(1—k)—L
I [ £ 1k +( )E]

! t t
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E E
Or,05<—+<09 et 0<v,<03; 0<—<0,09 négligeable face a 1, on peut donc faire
! !

I’approximation : ¢, = 1.
E
—et 0<v, <03, 0<=——"—x
Er <2 1 El
—|—+1
2\ E,

faire 1’approximation : (l - ) = 1.

De plus, 1,2 <

< 0,07 négligeable face a 1, on peut donc

Donc finalement, I’équation (38) se transforme en 1’équation (39) :

E, =[kE, +(1-k)E,]

A % pour les tissus équilibrés (39)
vec j —

‘hw% ) pour les tissus non équilibrés
chaine n trame

Le module d’Young des composites [0/90]; dans le sens longitudinal peut donc s’exprimer en utilisant

les lois des mélanges, de la maniere suivante :

E, =\kE v, +Ev,)+0-k) _ Ewfr (40)
t mom E vf+E.v_

De la méme facon, la contrainte a rupture des composites [0/90]; est obtenue grace a la relation (41) :

E ruptG rupt
o™ =k o, v, +(1-v)== ||+ (1—k) T
E, vio,"" +(-v;)o,
(41)
Avec o™ la contrainte a rupture des renforts,
et 6, la contrainte a rupture de la résine.
1.2.1.3 Prise en compte de ’orientation des renforts

A partir des coefficients déterminés dans le repére local R(L,T), les équations (42) a (45)
permettront de connaitre les coefficients élastiques dans le repere de référence R(x,y), ou 0 est I’angle

entre ces deux reperes [143].
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Ex(e) = 4 4 1
C+S+c2s2(—zvnj (42)
EL ET GLT ET
Avec c= cosb et s= sinf
E ()= !
’ st 1 1%
4l —— -2 43)
E, E, Gy E,
1
)= 1 1 v (c2 —52)2
4c2s2(++2nj+ (44)
EL ET ET GLT

(45)

1.2.1.4 Prise en compte de la porosité des matériaux naturels

Le taux de porosité des matériaux, fibre, fil et composite sera pris en compte en minorant les

propriétés de la matrice grace aux expressions :

E ' Emvm Y ' Vmatvm
m > Vmat T
V. +v, V. +v, (46)

Avec V', =V+ Vg le taux volumique apparent de la matrice

1.2.1.5 Prise en compte de la nature de la matrice naturelle

Dans le cas de la modélisation de la fibre et du fil, I’utilisation d’une matrice composée de
lignine et d’hémicellulose est nécessaire. Dans la littérature, la composition chimique des fibres de lin
ou de chanvre présente des pourcentages tres différents de lignine et d’hémicellulose (Tableau 1.1),
constituants qui possedent des caractéristiques mécaniques tres différentes (Tableau 1.2). Bergander et
al. [20] ont montré, dans leurs travaux, que dans le cas du module transverse, 1’utilisation de
constantes orthotropes pour la lignine et I’hémicellulose donnait une meilleure approche des résultats
expérimentaux. En conséquence, dans notre étude, la proportion de lignine et d’hémicellulose dans la
composition chimique de la fibre de lin ou de chanvre a été utilisée pour déterminer les propriétés

d’une matrice «lignine + hémicellulose» grace a une loi des mélanges entre ces deux constituants.
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De plus, I’équation (33) du modele «renforts courts» a été modifiée pour tenir compte de 1’ orthotropie

de la matrice «lignine + hémicellulose» :

1+§77va
E.__ ¢ LB _1+2mv, Gy 147y,
E,, l-n,v, E, 1=7n,v, G, L-nv,
Avec 47
Eﬂ -1 (Gﬂr )_1 Ef' -1
Eml G Emr
n,= N = et =<
E [ G E/
f - +1 U
1.2.2 Applications aux composites verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy
1.2.2.1 Données du modele

Pour appliquer ces modeles, une connaissance précise des caractéristiques mécaniques des
constituants élémentaires des fibres naturelles ainsi que de la géométrie des fils et des composites est

nécessaire.

1.2.2.1.1. Modele de la fibre.

Pour créer le modele analytique de la fibre de chanvre ou de lin, la fibre est assimilée a un
composite constitué d’un ensemble de fibrilles de cellulose orientées avec un angle 6 correspondant a
I’angle microfibrillaire du lin ou du chanvre et dispersées dans une matrice constituée de lignine et
d’hémicellulose.

La composition chimique de la matrice, le rapport [/ ¢ (rapport de la longueur sur le diametre des

fibrilles) et ’angle microfibrillaire sont des données issues de la littérature. Les différentes valeurs
trouvées dans la littérature ont été moyennées pour définir les données d’entrées du modele analytique.
De plus, conformément aux travaux de Batra cités par Baley [9], un taux de porosité de 15% des fibres
de lin et de chanvre a été inséré dans le modele.

Par ailleurs, dans leurs travaux, Thygesen et al. [14] ont reporté la valeur de la contrainte a rupture
de la cellulose pure déterminée par Klinke et al. 8 600 MPa. Cependant, aucune valeur de contrainte a
rupture de I’hémicellulose ou de la lignine n’a été trouvée dans la littérature. Une identification inverse
a donc été effectuée pour déterminer la contrainte a rupture de la matrice « lignine + hémicellulose »

en se basant sur les données moyennées de la littérature pour la contrainte a rupture d’une fibre de
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chanvre. Cette identification inverse a permis de déterminer une contrainte a rupture de 550 MPa pour
la matrice « lignine + hémicellulose ». Cette valeur a par la suite été entrée dans le modele des fils de
lin et de chanvre pour déterminer leur contrainte a rupture respective. Les données d’entrée du modele
«renforts courts» appliquées pour déterminer les propriétés élastiques de la fibre sont présentées dans
le Tableau 3.18. Les annotations «I» pour les données issues de la littérature et «exp» pour les données

provenant de nos résultats expérimentaux sont utilisées.

Modéele '"Renforts courts' Fibre de lin Fibre de chanvre
Taux de porosité Vo (%) 15' 15'
vi (%) 65' 66'
Eq (MPa) 136000’ 136000'
E; (MPa) 27200' 27200"
o G (MPa) 4400' 4400'
Renfort : Fibrilles de cellulose T T
Vit 0,1 0,1
o/ (MPa) 600' 600'
0(degré) 10' 6,2'
&=21/¢ 100000 100000
V(%) 20 19
E,, sens
. L. longituginal (MPa) 4696 4337"
Matrice : I.{en.ncellulose + E,. sens transverse 1 1
Lignine (MPa) 2461 2177
G, (MPa) 1525' 1445
Vinat 0,217' 0,237'

Tableau 3.18. Données d’entrée du modele analytique de la fibre de lin et de chanvre

1.2.2.1.2. Modele du fil.

Le modele « renforts courts » a également été utilisé pour les fils de lin et de chanvre. Le fil est
considéré comme un ensemble de fibres courtes dans une matrice similaire a celle contenue dans les
fibres : lignine et hémicellulose. Le taux volumique de matrice des fils de lin et de chanvre est le
méme que celui des fibres. Le taux de porosité des fils a été déterminé expérimentalement par
traitement d’images (Figure 2.32). L’angle microfibrillaire des fils de lin et de chanvre a ét€ mesuré en
périphérie du fil sous microscope électronique a balayage. L’ensemble des données d’entrées du
modele est présenté dans le Tableau 3.19 composé de données issues du modele de la fibre, de

données expérimentales et de données issues de la littérature.
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Modéle ''Renforts courts" Fil de lin Fil de chanvre
Taux de porosité v, (%) 50 50
vi (%) 30 31
E; (MPa)
Er (MPa) Issu du modele fibre
Renfort : Fibre de lin ou de Gp (MPa)
chanvre Vit
o (MPa)
0(degré) 115 11
&=21/¢ 3300' 1098
V(%) 20 19
E,, sens | (MPa) 4696' 4337
Matrice : E,, sens t (MPa) 2461 2177
Hémicellulose + Lignine G,, (MPa) 1525 1445"
Vinat 0,217" 0,237'
om ™ (MPa) 550 550

Tableau 3.19. Données d’entrée du modele analytique du fil de lin et de chanvre.

1.2.2.1.3. Le composite

Les composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy sont constitués par un empilement de
plis de tissus imprégnés par la matrice époxy. Un modele analytique de type « renforts longs », ou les
renforts sont les fils qui forment le tissu et sont orientés a 0° et a 90° pour respecter la séquence
d’empilement [0/90]; des composites étudiés, a été appliqué. Dans ce modele, la matrice considérée
est la résine époxy.

Dans le modele précédent concernant le fil, le taux de porosité a I'intérieur du fil avait été pris en
compte par une diminution des propriétés de la matrice. Mais les observations microscopiques
réalisées sur les composites ont montré que la résine époxy s’insere dans toutes les porosités
initialement présentes dans les fils. Pour le modele du composite, seules les propriétés du fil « sans

porosité » ont été prises en compte en utilisant les équations (48).

Vf ’ rupt Vf

E”:

Avec E’’ les modules longitudinal, transverse ou de cisaillement du renfort sans

cavités ; (48)
et E les modules longitudinal, transverse ou de cisaillement prenant en compte la
porosité du renfort ;

0" s la contrainte a rupture du renfort sans cavité ;

et 0, la contrainte a rupture du renfort avec porosité.

- 141 -



. 13
Mode:znglzinforts Verre/époxy Lin/époxy Chanvre/époxy
En (MPa) 77050°*°
Renfort : Eq MPa) fon rense?gne issu des modeles du fil adapté "matériau
Fil G, (MPa) non renseigné sans porosité"
Gfrupt exp
(MPa) 1210
Tissu k 0,44 0,5 0,5
E. (MPa) 3322°%
exp
Matrice G (MPa) 13150
: Epoxy Vinat 0,34 [144]
GmruPt exp
(MPa) 69
Tableau 3.20. Données d’entrée du modele analytique des composites verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy.
1.2.2.2 Etude de sensibilité des parametres

N

Les valeurs analytiques du module d’Young des composites étant calculées a partir de la
succession de deux autres modeles analytiques (pour la fibre et le fil), elles dépendent de nombreux
parametres, en particulier ceux liés aux constituants botaniques de la fibre, ainsi qu’aux taux de
porosité. Nous avons donc tout d’abord réalisé une étude de sensibilité du module d’Young calculé du
composite en fonction de certains parametres d’entrées. La Figure 3.25 présente la variation du

module d’Young du composite en fonction de la variation de certaines données d’entrée.

—&—Taux de porosité de la fibre
®—Taux de porosité dufil
—&— Angle microfibrillaire
—-Angle des fibres dans le fil
©— Taux fibrille de cellulose
—&— Taux "lignine+ hémicellulose" fibre
—#A— Module fibrilles de cellulose
—6—Module longitudinal fibre
—8— Module longitudinal fil

-~
a

. -

80 -70 -60 -50

Taux de variation du module longitudinal du
composite (%)

50
=-2U

Variation des paramétres d'entrée (%)

Figure 3.25: Taux de variation du module longitudinal du composite chanvre/époxy en
fonction des variations des parametres d’entrée du modele analytique.
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On peut voir sur la Figure 3.25 que, par exemple, une augmentation du module longitudinal des
fibrilles de cellulose de 60% entraine une augmentation du module d’Young longitudinal du
composite chanvre/époxy de 9%. La méme augmentation de 60% du module longitudinal de la fibre
de chanvre entraine une augmentation du module d’Young longitudinal du composite chanvre/époxy
de 12%. Enfin, une augmentation de 60% du module longitudinal du fil de chanvre entraine une
augmentation du module d’Young longitudinal du composite chanvre/époxy de 36%. Ces résultats
montrent que plus on fait varier des grandeurs qui se rapportent & une échelle proche de 1’échelle du
composite, plus on modifie I’échelle du composite. Certaines grandeurs n’ont pas pu étre évaluées
dans ce travail, les données issues de la littérature ont donc été utilisées. Par exemple, le taux de
fibrilles de cellulose, d’«hémicellulose+ lignine » ou encore le taux de porosité de la fibre n’ont pas
été mesurés dans le cas de nos fibres. Les variations du taux de « lignine + hémicellulose » ou encore
de I’angle microfibrillaire n’ont pas une influence majeure sur le module longitudinal du composite
dans ce modele. De méme, il faut atteindre une variation de 40% des taux de porosité de la fibre ou du
fil pour atteindre une variation de 10% du module longitudinal du composite. En revanche,
I’augmentation du taux de fibrilles de cellulose ou encore de I’angle des fibres dans le fil présente une
influence majeure sur le module longitudinal du composite. Ces constatations permettent d’évaluer la

sensibilité du modele par rapport aux parametres d’entrées.

1.2.2.3 Résultats et discussion

Les résultats du modele analytique de la fibre sont présentés dans le Tableau 3.21, les modules
longitudinal, transverse, le module de cisaillement et le coefficient de Poisson sont donnés dans le

repere orthonormé de référence R (O,x,y,z) avec x direction de la fibre.

Modéle analytique Expérimental
Fibres de Fibres de Erreur
Propriétés lin chanvre chanvre | relative (%)
E, (MPa) 56281 73001 64000 £ 2500 14
E, (MPa) 6811 6265 /
G,,(MPa) 4263 4000 /
Uxy 0,199 0,148 /

Tableau 3.21. Résultats du modele analytique des fibres de lin et de chanvre.

On constate dans le Tableau 3.21 qu’avec ce modele tres simplifié de la fibre naturelle, on obtient un
bon ordre de grandeur du module d’Young longitudinal des fibres de chanvre, leégerement surestimé
(écart de 14% avec nos mesures expérimentales) qui peut étre expliqué par des taux de lignine,
d’hémicellulose et de cellulose non représentatifs de nos fibres. De plus, avec les données d’entrée
utilisées, issues de la littérature, le module longitudinal calculé des fibres de chanvre est nettement

supérieur a celui des fibres de lin (73000 MPa contre 56000 MPa) principalement a cause de 1’angle
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microfibrillaire plus faible dans les fibres de chanvre (6,2° contre 10° pour les fibres de lin). Pour les
autres parametres, nous ne disposons pas de valeurs expérimentales de comparaison dans la littérature.
Ces valeurs ont ensuite été utilisées comme données d’entrées pour les renforts dans les modeles
analytiques des fils de lin et de chanvre. Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau 3.22. Les
modules longitudinal, transverse, le module de cisaillement et le coefficient de Poisson sont donnés

dans le repere orthonormé de référence R (O,x,y,z) avec x direction du fil.

Modele analytique Expérimental
Propriétés - - ‘ lin chanvre
Fil de lin | Fil de chanvre erreur erreur
Valeur exp. relative (%) Valeur exp. relative (%)
E, (MPa) 10389 11348 8500 + 3200 33 10000 £ 2500 13
E, (MPa) 1332 1174 / /
Gy (MPa) 849 788 / /
Vyy 0,26 0,234 / /
Gupt (MPa) 290 290 248 +38 17 191 £38 52

Tableau 3.22. Résultats du modéle analytique des fils de lin et de chanvre.

Dans le Tableau 3.22, on constate tout d’abord que les valeurs calculées pour le fil de lin et de chanvre
sont tres proches, malgré la différence constatée précédemment sur les fibres. Cela s’explique par un
module longitudinal de « I’hémicellulose + lignine » supérieur dans le cas des fibres de lin qui est le
résultat d’un taux de lignine et d’hémicellulose plus important (20,17 % contre 18,95 % dans les fibres
de chanvre) ainsi que par les modules Er, Gyt et v_rplus importants dans le cas des fils de lin.

Par comparaison avec les résultats expérimentaux que nous avons obtenus sur les fils, on constate que
ce modele donne de bons ordres de grandeurs. Cependant, les modules d’Young sont légérement
surestimés dans le cas des fils de chanvre (écart de 13 %) et plus largement dans le cas des fils de lin
(écart de 33%). De plus, les contraintes a rupture sont plus largement surestimées pour ces deux
matériaux avec des écarts de 17% pour les fils de lin et de 52 % pour les fils de chanvre. Pour
compléter cette comparaison, nous avons superposé les courbes statistiques expérimentales obtenues

sur les fils de lin et de chanvre avec les valeurs calculées par le modele (Figure 3.26).
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Figure 3.26: Comparaison des résultats expérimentaux et des résultats délivrés par le modele analytique sur
les fils de lin (a,b) et de chanvre (c,d).

La Figure 3.26 confirme que les valeurs calculées par le modele sont bien dans la plage des valeurs
expérimentales, mais systématiquement surestimées. Dans le cas des contraintes maximales, les
valeurs du modele analytique correspondent, par exemple, aux valeurs atteintes par 46% des fils de lin
et 22% des fils de chanvre testés lors de la campagne expérimentale.

Cette différence entre valeurs calculées et valeurs expérimentales s’explique par la modélisation tres
simplifiée qui a été effectuée. En particulier, la structure hélicoidale du fil n’a pas été prise en compte,
seul le désalignement des fibres par rapport a I’axe du fil a été inséré dans le modele. De plus, la
rupture par «détissage localisé» n’est pas modélisée. Par ailleurs, les taux d’hémicellulose et de lignine
proviennent de données bibliographiques et ne correspondent pas a des valeurs déterminées pour les
fibres et les fils de la campagne d’essais expérimentaux. Ce modele appliqué aux fils naturels ne
constitue qu’une premiere approche dans la modélisation analytique du fil mais permet de faire le lien
entre les propriétés mécaniques des constituants élémentaires de la fibre et les propriétés

macroscopiques des composites.
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Les résultats obtenus avec le modele analytique des composites sont présentés en Figure 3.27. Pour les
composites a renfort lin ou chanvre, les données d’entrée sont les sorties du modele précédent
concernant les fils. Pour le composite verre/époxy, seule I’étape du fil au composite a ét€ modélisée,
les données expérimentales sur les fils de verre (Tableau 3.8) ont directement été injectées dans le
modele analytique. Le Tableau 3.23 présente une comparaison des résultats obtenus par ce modele et

des résultats expérimentaux pour des composites avec un taux volumique de fibres voisin de 42%.

Modéele analytique Expérimentation
Composites (v = 42%) Verrelépoxy | Lin/epoxy | Chanvre/époxy
Propriétés
vateur | €T | Vateur | €€ | vateur | €TTEUT
Verre/époxy | Lin/époxy [ Chanvre/époxy ex relative ex relative ex relative
il I ) IR C) il BN C)
E (MPa) | 18243 9438 9833 366917;’ 32 1295;5 25 1496396 33
E, (MPa) 21599 9438 9833 / / /
o (MPa)| 302 246 239 192%1' 54 “12)1' 110.26 “157* 108

Tableau 3.23. Résultats du modéle analytique des composites tissés a vi=42% verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy.

Les résultats montrent que pour ces trois composites, les modules sont tres largement sous-estimés
(avec une erreur relative variant de 25% pour les composites lin/époxy a 32% et 33% pour les
composites verre/époxy et chanvre/époxy). De plus, les valeurs des contraintes maximales estimées
par le modele sont totalement fausses, avec des erreurs relatives allant de 54% pour les composites
verre/époxy jusqu’a 108 et 110% pour les composites chanvre/époxy et lin/époxy.

Une comparaison systématique a été effectuée pour tous les taux volumiques de fibres testés. Les
Figure 3.27 a et b présentent les données expérimentales obtenues superposées aux résultats du modele

analytique en fonction du taux volumique de renfort.
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Figure 3.27: Comparaison des modules longitudinaux et des contraintes a rupture des
composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy obtenus expérimentalement et par le
modele analytique pour différents taux volumiques de fibres.

La méme tendance que celle observée précedemment sur le cas particulier d’un taux volumique de
fibres de 42% est mise en évidence pour tous les taux volumiques de fibres testés. Le modele
analytique sous estime trés largement les modules d’ Young longitudinaux des composites verre/époxy,
lin/époxy et chanvre/époxy et donne des valeurs tres éloignées des contraintes a rupture de ces
matériaux.

Dans le but d’étre le plus représentatif possible des propriétés mécaniques des composites
chanvre/époxy et notamment pour tenir compte des fortes dispersions constatées expérimentalement
sur les fils de chanvre, les lois statistiques se rapportant au module d’Young et a la contrainte
maximale des fils de chanvre ont été introduites dans le modele analytique du composite sur 1’exemple
d’un taux volumique de renfort de 37%. Pour cela, pour chacune de ces grandeurs, de nouvelles
distributions statistiques ont été crées : centrées sur les résultats du modele analytique du fil mais

conservant la forme expérimentale des lois statistiques précédemment déterminées dans notre étude.
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Dans un premier temps, les parametres des lois statistiques sont corrigés en fonction des résultats du
modele.
Ainsi, pour le module d’Young représenté par une courbe de Laplace-Gauss, une nouvelle distribution

Y oq €5t créée :

y = (49)
_mod
" o N2x
avec Y 00 U'évolution de la population selon la loi statistique obtenue, o, [’écart type sur la

population étudiée, X le parameétre étudié , u _mod la moyenne sur la population étudiée.

Dans cette nouvelle loi, la valeur de p_mod correspond a la valeur du module d’Young calculé a partir
du modele analytique «Renforts courts» du fil, et I’écart type o, correspond a I’écart type déterminé
expérimentalement sur le fil de chanvre (Figure 3.10c).

En ce qui concerne, la distribution des contraintes maximales du fil de chanvre, elle a été approchée
par une loi statistique de Weibull :

-L o m
] (50

P (G)zl—e[

_mod
ou la valeur de m correspond a la valeur déterminée expérimentalement sur le fil de chanvre, la

valeur de oy ,,,q est modifiée jusqu’a ce que la probabilité P.(c) pour P,(c) =0,35 soit égale a la valeur

de la contrainte calculée a partir du modeéle analytique «Renforts courts» du fil.

Puis, une fois ces nouvelles lois statistiques du fil obtenues, elles sont insérées dans le modele

analytique «Renforts longs» du composite.

Pour cela, la distribution du module d’Young du composite est calculée de telle maniere qu’a chaque

couple (E_fil, Y_.4 f1) corresponde un couple (E_ composite, Y 04 si)- De méme, a chaque couple

(o_fil, P, moaw) ) de la contrainte maximale du fil de chanvre correspond un couple (c_composite,

Pr_mod(c) _fi]) (Figure 328)
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Principe d’introduction des grandeurs statistiques sur les fils de chanvre dans la modélisation

Figure 3.28

des composites chanvre/époxy.

En sortie du modele analytique, les valeurs du module d’Young et de la contrainte a rupture du

a des distributions de valeurs. Les résultats sont présentés en

composite correspondent cette fois

Figure 3.29a pour les modules d’Young et Figure 3.29b pour les contraintes.
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Figure 3.29: Intégration des données statistiques au modele analytique du module
d’Young (a) et de la contrainte a rupture(b) des composites chanvre/époxy avce
vi=37%.

Sur la Figure 3.29, les distributions statistiques calculées par le modele analytique et les plages de
mesures expérimentales (zones grisées) ont été superposées pour les composites chanvre/€poxy avec
un taux volumique de fibres de 37%. Dans le cas du module d’Young, la distribution issue du modele
analytique, bien que translatée vers les valeurs inférieures, correspond bien a la plage de dispersion
des mesures expérimentales. Dans le cas des contraintes a rupture, les valeurs expérimentales des
contraintes a rupture obtenues pour ces composites chanvre/époxy sont comprises entre 101MPa et
125 MPa. Sur la distribution issue du modele analytique, ces valeurs correspondent & une probabilité
de 2% ; le modele analytique prévoit donc que ces valeurs seront atteintes par 98% des composites. La

tranche basse de la distribution calculée des contraintes a rupture des composites correspond donc bien
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aux valeurs expérimentales. Cependant, on retrouve bien sfir une valeur moyenne largement

surestimée.

Ces modeles analytiques tres simples ont permis, a partir des propriétés des constituants
élémentaires de la fibre de donner, a [l’échelle de la fibre, une bonne estimation du module
longitudinal. Puis, a I’échelle du fil, la microstructure et le processus de rupture complexe des fils a
conduit a une legere surestimation des propriétés mécaniques du fil par le modele analytique. A
I’échelle du composite, ’intégration de la statistique de Weibull et de la statistique de Laplace-Gauss
du fil a permis d’obtenir non pas une valeur mais une distribution de modules d’Young et contraintes
maximales du composite. Finalement, cette succession de modeles analytiques permet d’aboutir a une
approximation acceptable des valeurs de modules des composites chanvre/époxy a partir des

constituants élémentaires de la fibre.
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Chapitre II. Mécanismes

d’endommagement des composites étudiés

Le but de ce chapitre est d’évaluer et de comparer les mécanismes d’initiation et de
développement des endommagements dans les composites verre/époxy, lin/époxy et

chanvre/époxy. Deux approches ont été développées :

- Une approche « macroscopique », qui a pour but de comparer les

endommagements a l’échelle « macroscopique » dans ces trois matériaux.

- Une approche « microscopique » qui a pour but de retranscrire le scénario de
I’évolution des endommagements dans ces matériaux grdace au suivi temporel des mécanismes

d’endommagements préalablement identifiés.

IL.1. Caractérisation du développement de I’endommagement

dans les composites

A T’échelle macroscopique, le développement des endommagements a été analysé grace a
deux méthodes expérimentales. L’initiation et le développement des endommagements ont été
caractérisés grace au suivi du nombre cumulé d’événements acoustiques. Les conséquences du
développement des endommagements ont été évaluées en caractérisant la perte de rigidité grice a
I’évolution de I'indicateur d’endommagement d. Les comparaisons entre les différents matériaux ont
été réalisées a méme taux volumiques de fibres. Les différents matériaux utilisés pour cette étude sont

répertoriés dans le Tableau 3.24.
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Mise en ceuvre e .
Renfort . Caractéristiques des composites
Y. des composites
Matériaux Nomenclature S Dencie d
. équence ensité du o 0
Tissu d'empilement composite D vi (70) me ()
C2 T1 [0/90]7 1,48 £ 0,09 41+ 4 54+ 4
C3 T1 [0/90]s 1,376 £ 0,002 26t 4 38+ 4
verre /époxy
C4 T1 [0/90]7 1,737 £ 0,008 56+ 4 71+ 4
C5 T1 [+45/-45]; 1,77 £ 0,02 52+ 4 69+ 4
. Co T3 [0/90] 1,255 £ 0,009 43+ 4 48+ 4
Lin/époxy
Cc7 T3 [+45/-45]; 1,20 £ 0,02 47+ 4 50+ 4
C8 T5a [0/90]7 1,24 £ 0,1 19+ 4 26t 4
C11 T5-105 [0/90]7 1,21 £ 0,01 3314 3714
+ + +
Chanvre/époxy C20 T6 [0/90]7 1,276 £ 0,005 42+ 4 48t 4
Cc21 T6 [0/90]7 1,289 + 0,003 55+ 4 60 + 4
C14 T5b [+45/-45]; 1,24 £ 0,01 31+4 36+ 4
C22 T6 [+45/-45]; 1,24 £ 0,01 43 + 4 48 £ 4

Tableau 3.24. Caractéristiques physiques des composites chanvre/époxy, lin/époxy et verre/époxy étudiés.

11.1.1 Caractérisation de ’endommagement cumulé

11.1.1.1 Protocole d’étude

Une analyse quantitative des données d’émission acoustique a été réalisée a partir des courbes
présentant le nombre cumulé d’événements acoustiques au cours de 1’essai en fonction du taux de
déformation pour chaque éprouvette. Des courbes représentatives pour chaque matériau ont été
construites (Figure 3.30). Les courbes obtenues présentent deux phases séparées par un point de
jonction noté J. Les pentes des phases primaires ¢, et secondaires ¢y sont caractéristiques de la vitesse
d’évolution de I’endommagement. Le point de jonction J constitue le démarrage de la phase
secondaire, phase d’accélération de I’endommagement dans le matériau. Le point J est caractérisé par
les valeurs du taux d’évenements acoustiques  ga en €t par le taux de déformation g;. Chacune de ces

grandeurs a servi d’éléments de comparaison entre les différents matériaux testés.
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Figure 3.30 : Analyse de I’endommagement a partir du nombre
cumulé d’événements acoustiques sur composites.

11.1.1.2 Résultats et discussion

La Figure 3.31 présente I’analyse des essais de traction instrumentés par émission acoustique
pour les composites [0/90]; et [+45/-45]; verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy. Pour chaque
matériau, au cours de la phase d’initiation, le nombre cumulé d’évenements acoustiques croit
lentement puis lors de la phase d’accélération, le nombre cumulé d’événements acoustiques croit
nettement plus rapidement.

Sur la Figure 3.31, on constate que I’allure générale des évolutions d’émission acoustique cumulée est
similaire quelle que soit la nature des fibres et le drapage étudié. Seul le composite [-45/4+45];
verre/époxy se démarque des autres : cela peut peut-€tre s’expliquer par le fait que ce sont les deux
seuls essais avec émission acoustique réalisés sur composites infusés. Dans les composites [0/90]; et [-
45/+45]; chanvre/époxy, plus le taux volumique de fibres est grand, plus la phase d’accélération
démarre systématiquement plus tot, et la courbe d’émission acoustique se place au dessus des autres.
A D'inverse, dans les composites verre/époxy [0/90];, plus le taux volumique de fibres est grand, plus

la phase d’accélération démarre tard et la courbe d’émission acoustique se place en dessous des autres.
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Pour effectuer des comparaisons détaillées, le Tableau 3.25 présente, pour les différents composites

testés, les pentes des deux phases identifiées ainsi que le positionnement du point de jonction J.

Composites Point de jonction J Pentes
Matériaux Nomenclature o
ve (%) e/er (%) | CEa (%) 91 oI
Verre/époxy [0/90], C2-C4 41+4-56t4 90 8 0,11 8,90
Verre/époxy [0/90]s C3 26+ 4 60 9 0,15 2,06
Verre/epoxy [+45/-45]7 C5 52+ 4 40 21,5 0,55 1,31
Lin/époxy [0/90], Co 43+ 4 80 7 0,1 395
Lin/époxy [+45/-45], C7 47+ 4 77 18 0,39 3,07
C8 19t 4 93 4 0,06 13,09
Chanvre/époxy [0/90], C20 42+ 4 81 14 0,23 3,74
C21 55+ 4 58 9,5 0,2 1,85
. C14 31+ 4 80 6 0,1 3,70
Chanvre/époxy [+45/-45],
C22 43+ 4 44 5 0,11 1,27

Tableau 3.25. Données de comparaison de 1’évolution du nombre cumulé d’évenements acoustiques dans

les composites verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy

Tout d’abord, les différents matériaux ont été comparés pour un mé€me taux volumique de fibres voisin

de 41 £ 1 % : les composites [0/90];, verre/€poxy C2, lin/époxy C6 et chanvre/époxy C20 sont

comparés en Figure 3.32.
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Figure 3.32 : Comparaison des droites représentatives des évolutions du nombre cumulé

d’évenements acoustiques pour des composites [0/90],, verre/époxy (C2), lin/époxy (C6)
et chanvre/époxy (C20) pour un taux volumique de fibres voisin de 41%.
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Dans un premier temps, les pentes ¢; de ces trois matériaux sont similaires, d’apres le Tableau 3.25.
La pente ¢; est légérement supérieure dans le cas des composites chanvre/époxy C20 mais la
différence n’est pas assez significative compte tenu des dispersions liées a la méthode de
dépouillement. Dans la premiére phase, les composites lin/époxy et chanvre/époxy [0/90]; se
comportent donc de la méme fagon face a I’initiation des endommagements que les composites
verre/époxy. Dans la phase d’accélération, les composites lin/époxy et chanvre/époxy présentent une
méme pente ¢@p, ce résultat est assez cohérent si I’on consideére les nombreuses similitudes
d’architecture de ces deux types de composites. Le point de jonction J, témoin du démarrage de la
phase d’accélération du développement des endommagements dans les composites est atteint pour
80% de la déformation a rupture dans le cas des composites lin/époxy et chanvre/époxy contre 90%
dans le cas des composites verre/époxy. Lorsque cette phase d’accélération démarre, seule 8% de
I’activité acoustique totale a été enregistrée pour les composites verre/€poxy contre 7% et 14% pour
les composites lin/époxy et chanvre/époxy. La pente ¢ des composites verre/époxy est bien
supérieure (8,90 contre 3,74 et 3,95). La seconde phase est donc initiée moins rapidement dans les
composites verre/époxy [0/90]; mais le développement des endommagements est ensuite plus rapide,
une fois cette seconde phase initiée. Si lors de la premiere phase, le taux d’évenement acoustique est
équivalent dans les composites verre/€poxy et lin/époxy, il devient plus faible dans les composites
verre/époxy que dans les deux autres matériaux a partir de 80% de la déformation a rupture (Figure
3.32)).

Les composites verre/époxy et chanvre/époxy a taux volumique de fibres supérieur, voisin de 55 + 1

%, ont été comparés en Figure 3.33.
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Figure 3.33: Comparaison des droites représentatives des évolutions du nombre
cumulé d’évenements acoustiques pour des composites [0/90],, verre/époxy (C4) et
chanvre/époxy (C21) pour un taux volumique de fibres voisin de 55%.
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Sur la Figure 3.33, les mémes tendances que pour un taux volumiques de fibres voisin de 41% sont
obtenues. Les pentes ¢ des deux matériaux sont similaires. Le point de jonction J est atteint pour 58%
de la déformation a rupture pour les composites chanvre/époxy contre 90% de la déformation a rupture
dans le cas des composites verre/époxy. Cependant, une fois la phase d’accélération débutée, la pente
¢, des composites verre/époxy est bien supérieure a celle des composites chanvre/époxy (8,90 contre
1,85). Cependant, la encore, le taux d’évenements acoustique détectés reste plus élevé dans les
composites chanvre/époxy de type C21 que dans les composites verre/époxy de type C4. Par exemple,
pour une déformation a rupture de 80%, le taux d’évenements acoustiques détecté est de 7% dans les
composites verre/époxy C4 et de 50% dans les composites chanvre/époxy C21. Cette différence est
d’ailleurs plus marquée que dans les composites a plus faible taux volumique de fibres.

Dans le cas des composites chanvre/époxy, les évolutions du nombre cumulé d’événements
acoustiques dans les composites [0/90]; et [-45/+45]; ont été comparées sur la Figure 3.34 pour un

taux volumique de fibres voisin de 43%.
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Figure 3.34: Comparaison des droites représentatives des évolutions du nombre
cumulé d’évenements acoustiques pour des composites chanvre/époxy [0/90], (C20)
et [+45/-45], (C22) pour un taux volumique de fibres voisin de 43 %.

La pente @; des composites [0/90]; est 1égérement plus importante que celle des composites [+45/-45];
(0,23 contre 0,11) d’apres le Tableau 3.25. Le point de jonction est atteint beaucoup plus tot dans les
composites [+45/-45]; : 44% de la déformation a rupture contre 81 % dans les composites [0/90],. Le
taux d’évenements acoustiques est plus élevé dans les composites chanvre/époxy [+45/-45]; a partir de
44% de la déformation a rupture. Les résultats indiquent bien un endommagement plus important et
qui s’initie plus tot dans les composites [+45/-45];. Dans ce type d’essai, l’interface, plus
particulierement sollicitée, entraine un endommagement plus important bien que lors de la phase

d’accélération la résistance a I’endommagement soit plus importante dans les composites [+45/-45];.
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Dans le cas des composites lin/époxy, la méme comparaison a été effectuée entre les composites

[0/90]; et [+45/-45]; (Figure 3.35).

Nombre événements EA / nombre total

el R (%)

Figure 3.35: Comparaison des droites représentatives des évolutions du nombre
cumulé d’évenements acoustiques pour des composites lin/époxy [0/90], (C6) et
[+45/-45], (C7).

Pour ce matériau, quel que soit le drapage, les évolutions des courbes du nombre cumulé
d’eévenements acoustiques sont tres similaires. La pente ¢; des composites [0/90]; est l[égerement plus
importante que celle des composites [+45/-45]; (0,39 contre 0,10) d’apres le Tableau 3.25. Le point de
jonction est atteint pour une méme valeur du pourcentage de déformation a rupture : 77% de la
déformation a rupture dans les composites [+45/-45]; contre 80 % dans les composites [0/90];. Le taux

d’évenements acoustiques est legerement plus élevé dans les composites lin/époxy [+45/-45]5.

Par la suite, les deux natures de fibres : lin et chanvre pour le drapage [-45/+45]; ont été comparées.

La Figure 3.36 présente la comparaison des composites lin/époxy C7 et chanvre/époxy C22.
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Figure 3.36: Comparaison des droites représentatives des évolutions du nombre
cumulé d’évenements acoustiques pour des composites [-45/+45],, lin/époxy (C7) et
chanvre/époxy (C22) pour un taux volumique de fibres voisin de 45%.

Pour un taux volumique de fibres de voisin de 45 %, la pente ¢; des composites [-45/+45]; lin/époxy
est plus importante que celle des composites chanvre/époxy (0,39 contre 0,11) d’apres le Tableau 3.25.
Le point de jonction est atteint beaucoup plus tdt dans les composites chanvre/époxy : 44% de la
déformation a rupture contre 77 % dans les composites lin/époxy. Le taux d’évenements acoustique
est plus élevé dans les composites chanvre/époxy que dans les composites lin/époxy. Par exemple,
pour un pourcentage de déformation a rupture de 80%, le taux d’éveénements acoustiques est de 27%
pour les composites lin/époxy contre 51% pour les composites chanvre/époxy. Cependant, dans la
phase d’accélération, la résistance a I’endommagement est plus importante dans les composites

chanvre/époxy avec une pente ¢y de 1,27 contre 3,07 pour les composites lin/époxy.

11.1.1.3 Bilan sur la caractérisation de I’endommagement cumulé

Ces résultats ont permis de comparer I’initiation et le développement des endommagements
enregistrés par émission acoustique dans les composites a fibres naturelles et a fibres synthétiques
pour différents taux volumiques de fibres. Ces résultats montrent que, quels que soient le matériau,
I’empilement et le taux volumique de fibres, 1’allure générale du nombre cumulé d’évenements
acoustiques est toujours la méme : une premiere phase quasi linéaire d’initiation, puis a partir d’une
valeur seuil (notée J), une deuxieme phase d’accélération des phénomenes, menant a la rupture de
I’échantillon.

Pour les drapages [0/90];, quel que soit le taux volumique de fibres, les résultats ont montré un

comportement similaire pour le lin/époxy et le chanvre/époxy mais différent de celui du verre/époxy.
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En effet, le seuil J est retardé dans les composites verre/€époxy, qui connaissent ensuite une phase
d’accélération plus rapide que les composites a fibres naturelles.

Pour les drapages [-45/+45];, la courbe cumulée d’émission acoustique est la méme que pour le
drapage [0/90]; dans les composites lin/époxy, mais tres différente dans les composites chanvre/époxy.
Enfin concernant I’influence du taux volumique de fibres, dans les composites chanvre/époxy [0/90]5,
plus ce taux est important, plus I’initiation de 1’endommagement est précoce (g/c" faible) et plus la
résistance au développement des endommagements est importante dans la phase d’accélération (¢p
faible). Dans les composites verre/époxy, le comportement est totalement inversé : plus le taux
volumique de fibres est élevé, plus I’initiation de I’endommagement détectée par émission acoustique
survient tard (g,/e" grand) et plus la résistance a la propagation des endommagements est faible dans la
phase d’accélération (@y élevée). Ces résultats montrent donc la complexité des phénomenes mis en
jeu: I'influence de la nature des fibres utilisées, de la qualité de I’interface et du drapage considéré.
Les conséquences de ces endommagements sur les propriétés mécaniques macroscopiques des

composites ont ensuite été évaluées grace a I’évolution du parametre d’endommagement d.

11.1.2 Caractérisation de la perte de rigidité

11.1.2.1 Protocole d’étude

La Figure 3.37 présente 1’analyse des essais de traction CRP pour les composites [0/90]; et
[+45/-45]; verre/époxy, lin/époxy et chanvre/époxy.
Pour chaque matériau, le parametre d’endommagement d est défini d’apres 1’équation (4). Les valeurs
des modules d’Young initiaux sont présentées en Annexe IV. Pour chaque matériau, les courbes
d’évolution du parametre d obtenues sont présentées en fonction du pourcentage de la déformation a
rupture pour différents taux volumiques de fibres. Une courbe représentative de 1’évolution du
parametre d a été tracée et associée a des barres d’erreurs représentant la dispersion entre les différents

essais menés sur un méme matériau.
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Figure 3.37: Evolution du parameétre d’endommagement d pour des composites [0/90]; (a gauche) et [+45/-45]; (a
droite) verre/époxy, lin/époxy et chanvre/épox.y

Contrairement aux constatations effectuées sur les évolutions des nombres cumulés d’émission
acoustique, les drapages [0/90]; et [-45/4+45]; présentent des allures distinctes. De plus, la Figure 3.37

montre que quel que soit le composite, plus le taux volumique de fibres est élevé, plus I’indicateur
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d’endommagement est élevé. La perte de rigidité présente donc la méme dépendance au taux
volumiques de fibres dans les composites verre/€poxy et chanvre/époxy. Dans le cas des composites
chanvre/époxy [+45/-45]; ou les taux volumiques de fibres sont assez proches, cette différence peut,
peut étre, également étre attribuée aux grammages différents des composites (267 g/m? pour ceux
correpondants a un v¢de 43% contre 193 g/m? pour un vy de 37% et 199 g/m? pour un v de 31%). Pour
affiner les comparaisons, des courbes de comparaisons ont été tracées.

Tout d’abord, pour un méme taux volumique de fibres, voisin de 30 %, les composites [0/90],,

verre/époxy C3 et chanvre/époxy C11 sont comparés en Figure 3.38.

&l eR (%)

Figure 3.38: Courbe d’évolution et du parametre d’endommagement d pour des composites [0/90];:
verre/époxy (C3) et chanvre/époxy (C11) pour un taux volumique de fibres équivalent.

La perte de rigidité débute plus tot dans les composites chanvre/époxy (9% de la déformation a
rupture) que dans les composites verre/époxy (19% de la déformation a rupture). De plus, pour une
méme valeur du pourcentage de déformation a rupture, la perte de rigidité est plus importante dans les
composites chanvre/époxy. Cette différence est plus marquée entre 40% et 90% de la déformation a
rupture (Figure 3.38). Par exemple, pour une valeur de 80 % de la déformation a rupture, le parametre
d’endommagement atteint une valeur de 0,19 pour les composites chanvre/€poxy et de 0,1 pour les
composites verre/époxy.

Pour un taux volumique de fibres plus élevé, voisin de 55 = 1 %, les composites [0/90];, verre/époxy

C4 et chanvre/époxy C21 sont comparés en Figure 3.39.
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Figure 3.39: Courbe d’évolution du parametre d’endommagement d pour des composites [0/90];:
verre/époxy (C4) et chanvre/époxy (C21) pour un taux volumique de fibres équivalent.

Le seuil de perte de rigidité démarre pour un méme pourcentage de la déformation a rupture dans les
composites verre/époxy et chanvre/époxy. Avant 40% de la déformation a rupture, les deux
composites présentent des pertes de rigidité similaires.

A partir de 44% de la déformation a rupture, la perte de rigidité est plus importante dans les
composites chanvre/époxy que dans les composites verre/époxy (Figure 3.39). Par exemple, pour une
valeur de 80% de la déformation a rupture, le parametre d’endommagement atteint une valeur de 0,36
pour les composites verre/époxy contre 0,24 pour les composites chanvre/époxy.

Enfin, concernant le drapage [-45/+45];, la comparaison n’a été effectuée que sur les composites

lin/époxy et chanvre/époxy obtenus par moulage sous pression (Figure 3.40).

0,45 ~B-chanvre/époxy  |=--mrmrmrmrimimim s i

0,35 - BB

60 80 100
€l €R (%)
Figure 3.40: Courbes d’évolution du parametre d’endommagement d pour
des composites [+45/-45];: lin/époxy (C7) et chanvre/époxy (C22) pour un
taux volumique de fibres voisin de 45%.
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Les composites [-45/+45]; chanvre/époxy présentent une valeur de d toujours supérieure a celle des
composites lin/époxy des 4% de la déformation a rupture (Figure 3.40) ce qui indique une perte de
rigidité plus importante dans les composites chanvre/époxy [+45/-45];, De plus, pour tous les
matériaux, la vitesse de la perte de rigidité est beaucoup plus élevée dans les drapages [+45/-45]; que

dans les [0/90]; (Figure 3.37).

11.1.2.2 Conclusions sur la caractérisation de la perte de rigidité

Ces résultats ont permis d’étudier I’évolution d’un autre indicateur d’endommagement : la
perte de rigidité, dans les composites a fibres naturelles et a fibres synthétiques pour différents taux
volumiques de fibres. Pour tous les taux volumiques de fibres, la perte de rigidité est plus importante
dans les composites chanvre/époxy que dans les composites verre/époxy. Cette perte de rigidité est
systématiquement plus importante pour les plus forts taux volumiques de fibres et pour le drapage
[+45/-45];, quel que soit le matériau testé. Afin de mieux évaluer le degré de couplage des deux

indicateurs d’endommagement, une comparaison systématique a été réalisée.

11.1.3 Comparaison des indicateurs d’endommagement

La Figure 3.41 présente I’évolution des deux indicateurs d’endommagement pour les

composites [0/90]; chanvre/époxy et verre/époxy pour différents taux volumiques de fibres.
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Figure 3.41: Evolutions comparées du nombre cumulé d’événements acoustiques (pointillés) et du parametre

d’endommagement d (trait plein) pour des composites [0/90], (a) chanvre/époxy et (b) verre/époxy.

Dans les composites chanvre/époxy, la Figure 3.41a montre que, pour les plus forts taux volumiques

de fibres, le taux d’évenements acoustique est plus fort et s’associe a une perte de rigidité supérieure a

celles des autres matériaux. A I’inverse, dans les composites verre/époxy, la perte de rigidité plus

- 166 -



élevée pour les forts taux volumiques de fibres s’accompagne d’un taux d’éveénements acoustiques
plus faible (Figure 3.41b). De plus, les seuils de perte de rigidité sont systématiquement plus précoces
que les seuils de développement des évenements acoustiques. En effet, si I’on se base sur un taux de
2% d’évenements acoustiques cumulés pour indiquer le seuil de détection d’évenements acoustiques,
dans les composites chanvre/époxy, ce taux est atteint pour un pourcentage de déformation a rupture
de 29% contre 11% pour les premieres valeurs de détection de la perte de rigidité dans ces mémes
matériaux. De méme, dans les composites verre/époxy, un taux de 2% d’évenements acoustiques est
atteint pour un pourcentage de déformation a rupture de 13% contre 24% pour les premiéres valeurs de
détection de la perte de rigidité dans ces mémes matériaux. Enfin, les cinétiques d’évolution de ces
deux indicateurs d’endommagements sont completement différentes. Ces résultats soulignent la
différence qui existe entre ces deux indicateurs d’endommagement et les précautions qu’il est donc
nécessaire de prendre pour les utiliser. Pour ce type de composites a renforts tissés, I’indicateur
d’endommagement d, largement utilisé pour la modélisation de I’endommagement, n’est pas
seulement lié a des endommagements détectables par émission acoustique mais également a d’autres
phénomenes. Dans ces matériaux, comme le soulignent Gorbatikh et al. [81] dans leurs travaux,
I’évolution du parametre d’endommagemnt d doit étre interprété avec prudence.

Pour atteindre une rigidité plus grande des composites a fibres naturelles, et ainsi concurrencer
les fibres de verre, la solution la plus simple est d’augmenter le taux volumique de fibres dans le
composite. Cependant, comme le montrent ces résultats, cela entraine une initiation plus précoce des
endommagements détectés par émission acoustique et une accélération de la perte de rigidité sous
sollicitation. Pour comprendre précisément les différents mécanismes mis en jeu durant 1’essai, une

analyse a I’échelle des constituants des différents types d’endommagements a été réalisée.

I1.2. Caractérisation du développement des endommagements

a I’échelle des constituants

Une méthode d’analyse multi-échelle par émission acoustique couplée a des observations par
microscope électronique a balayage a été développée pour identifier les mécanismes
d’endommagement propres a chaque échelle de la microstructure des composites verre/époxy et
chanvre/époxy. Le but est de comparer les scénarios d’endommagement des différents matériaux

étudiés.
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11.2.1 Identification des amplitudes propres aux mécanismes

d’endommagement

Afin de reconstituer le processus d’endommagement de ces matériaux, I’identification des

amplitudes propres aux mécanismes d’endommagement a tout d’abord été effectuée.
11.2.1.1 Analyse multi-échelle par émission acoustique

11.2.1.1.1. Méthode

Les signatures acoustiques propres a chaque matériau : la résine pure, le fil seul et le
composite [0/90]; ont été caractérisées au moyen d’essais de traction instrumentés par émission
acoustique. Les évenements acoustiques enregistrés ont été classés en fonction de leur amplitude pour
un ensemble d’éprouvettes d’un méme matériau. Le nombre d’évenements par amplitude a été
moyenné sur 1’ensemble des éprouvettes d’un méme matériau pour créer la courbe expérimentale de la
distribution des éveénements acoustiques pour chaque matériau. Le nombre d’éprouvettes testées par
matériau dépend de la reproductibilité des résultats.

Une loi statistique de type Laplace-Gauss a été utilisée pour approcher les courbes expérimentales ; le
mode ainsi que la gamme, la largeur de la courbe a mi-hauteur, ont été utilisées pour caractériser les

lois statistiques.

11.2.1.1.2. Application aux composites chanvre/époxy

La Figure 3.42 présente les courbes expérimentales de la distribution des amplitudes des
éveénements acoustiques et la loi statistique associée pour le fil de chanvre seul (Figure 3.42a), la

résine pure (Figure 3.42b) et le composite chanvre/époxy [0/90]; (Figure 3.42c).
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Figure 3.42: Courbes expérimentales et profils statistiques des distributions des amplitudes des événements
acoustiques sur (a) fil de chanvre, (b) résine époxy, (c) composites chanvre/époxy [0/90],.

La distribution des amplitudes des évenements acoustiques du fil de chanvre seul présente un mode de
69 + 10 dB et une gamme allant de 58 a 79 dB (Figure 3.42a). Le mode, pour la résine pure, déterminé
par I’approche statistique de Laplace-Gauss, est de 47 + 12 dB avec une gamme allant de 35 a 58 dB
(Figure 3.42b). La distribution des amplitudes des éveénements acoustiques du composite tissé
chanvre/époxy est présentée en Figure 3.42c. Trois lois de type Laplace-Gauss ont été utilisées pour
approcher la courbe expérimentale. Les résultats (Figure 3.42c) indiquent trois modes différent a 53 +
4 dB, 59 £ 6 dB et 68 + 5 dB, avec des gammes respectives allant de 50 & 57 dB, 54 a 65 dB et 64 a 73
dB.

Pour analyser la pertinence des gammes identifiées, trois essais sur un composite chanvre/€poxy
[+45/-45]; de type C15 ont été soumis a la méme analyse statistique. La Figure 3.43 montre la
comparaison des courbes expérimentales des distributions d’amplitude des éveénements acoustiques

obtenues sur les composites [0/90]; et [-45/+45],.
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Figure 3.43: Courbe expérimentale des amplitudes des évenements acoustiques
enregistrés sur les composites chanvre/époxy [0/90]; et [-45/+45];.

Dans le cas du composite tissé chanvre/époxy [-45/+45],, trois lois de type Laplace-Gauss ont été
également déterminées, les amplitudes des trois pics déterminés sont trés proches pour les deux types
de composites. Les différences peuvent s’expliquer par un plus faible nombre d’essais dans le cas des
composites [-45/4+45];. Cependant, ces résultats montrent une forte adéquation des profils de
distribution des amplitudes des évenements acoustiques et valident cette analyse. La suite de 1’étude
sera réalisée sur le profil des composites chanvre/époxy [0/90]; qui regroupent un plus grand nombre

d’éprouvettes testées.
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Figure 3.44: Courbes expérimentale et statistique des amplitudes des événements
acoustiques enregistrés sur les composites chanvre /époxy et profils statistiques
pour la résine pure et le fil de chanvre seul.

- 170 -



Nombre normalisé d’événements acoustiques

08+
061
04+

021

La comparaison entre la courbe relative au composite et les courbes associées a la résine pure et au fil
de chanvre seul (Figure 3.45) indique que le premier pic enregistré sur le composite est proche du
mode de la résine pure (53 + 4 dB contre 47 £ 12 dB), et le troisieme pic correspond a celui obtenu sur

le fil de chanvre seul (68 =5 dB pour 69 + 10 dB).

11.2.1.1.3. Application aux composites verre/époxy

Une approche similaire a ét¢ menée sur les composites verre/époxy. La Figure 3.45 présente
les courbes expérimentales de la distribution des amplitudes des événements acoustiques et la loi
statistique associée pour le fil de verre seul (Figure 3.45a), et le composite verre/é€poxy [0/90]; (Figure

3.45b).

0 20 40
Amplitude (dB)

Nombre normalisé d’événements acoustiques

Amplitude (dB)

(a) (b)

Figure 3.45: Courbes expérimentales et profils statistiques des distributions des amplitudes des événements
acoustiques sur (a) fil de verre, (b) composites verre/époxy [0/90],,

La distribution des amplitudes des évenements acoustiques du composite tissé verre/époxy est

comparée aux courbes relatives a la résine pure et au fil de verre seul (Figure 3.46).
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Figure 3.46: Courbes expérimentale et statistique des amplitudes des événements acoustiques
enregistrés sur les composites verre /époxy, la résine pure et le fil de verre seul.

Tout comme dans les composites chanvre/époxy, la courbe expérimentale de la distribution des
amplitudes des évenements acoustiques dans les composites verre/époxy présentent trois modes
différents situés a 54 + 6 dB, 63 £ 9 dB and 76 + 3 dB associés a leurs gammes respectives: 49-60 dB,
55-72 dB, 73-79 dB. Le premier mode identifié est trés proche du premier mode détecté pour les
composites chanvre/époxy (54 + 6 dB contre 53 £ 4 dB). Les deux autres modes sont caractérisés par
des amplitudes plus grandes que celles détectées pour les composites chanvre/époxy. De la méme
maniere, le premier pic enregistré sur le composite verre/époxy est proche du mode de la résine pure
(54 £6 dB contre 47 £ 12 dB), et le troisieme pic correspond a celui obtenu sur le fil de verre seul (76

+ 3 dB pour 76 + 6 dB) (Figure 3.46).

11.2.1.2 Observation des mécanismes d’endommagement

Des observations en microscopie électronique a balayage ont été effectuées sur les facies de
rupture des composites chanvre/époxy et verre/époxy. Les deux types d’endommagement clairement
identifiés par la méthode d’émission acoustique ont été observés dans les deux matériaux (Figure 3.47
). En effet, des fissurations matricielles dans les zones caractérisées par une densité faible de fibres et
des ruptures de fil de chanvre et de verre ont été détectées dans les composites verre/époxy (Figure
3.47 b,f) et chanvre/époxy (Figure 3.47a,e). Il est donc possible d’associer le pic «faible amplitude»

détecté dans les composites verre/é€poxy et chanvre/époxy a des fissurations matricielles et les pics
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Chapitre II. Mécanismes d’endommagement des composites étudiés

« haute amplitude » détectés dans les composites verre/époxy et chanvre/époxy a des phénomenes

d’endommagement des fils de verre ou des fils de chanvre.

Chanvre/epoxy Verre/epoxy

Fissuration
matricielle

: {}.;‘EH—'IM;

i ege 3

Décohésion
fibre/matrice

Endommageme
et rupture des
renforts

Figure 3.47: Observations au microscope électronique a balayage de facies de rupture dans
les composites chanvre/époxy et verre/époxy : Fissuration matricielle (a,b), décohésion
interfaciale (c,d), rupture des renforts (e,f).

Le troisiéme type de mécanisme d’endommagement observé sur les facieés de rupture des composites
verre/époxy et chanvre/époxy correspond aux décohésions fibre/matrice partielles ou totales (Figure
3.47c,d). Ces mécanismes d’endommagement ont été associés au pic «moyenne amplitude» des
composites verre/époxy et chanvre/époxy. En effet, la position en amplitude intermédiaire entre des
phénomenes purement matriciels et des phénomenes purement liés au renfort peut €tre associée au

caractere mixte des mécanismes d’endommagements liés a I’interface fibre/matrice.
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11.2.1.3 Bilan sur I’identification des amplitudes des mécanismes
d’endommagement dans les composites chanvre/époxy et

verre/époxy

Les signatures acoustiques de la résine pure et du fil seul ont été détectées dans les signatures
acoustiques des composites verre/époxy et chanvre/époxy.
Les différents mécanismes d’endommagement, fissuration matricielle et endommagement des renforts,
ont donc été directement associés aux modes correspondants dans la signature acoustique des
composites. Dans les deux cas, le mode du pic « amplitude moyenne » a été associé aux phénomenes
mixtes liés a I'interface fibre/matrice. Cette approche multi-échelle, basée sur I’identification des
signatures acoustiques des matériaux élémentaires constitutifs du composite, a donc permis de
caractériser par émission acoustique les mécanismes d’endommagement qui se développent dans des
composites tissés verre /époxy et chanvre/époxy. Les différents modes et gammes qui ont été identifiés
ainsi que les mécanismes correspondants sont récapitulés dans le Tableau 3.26 pour les composites

chanvre/époxy et dans leTableau 3.27 pour les composites verre/époxy.

Matériau Mode (dB) Gamme (dB) Mécanismes d'endommagement associés
Fil de chanvre 69 +10 58-79 Endommagement et rupture de fibres
Résine Epoxy 47+ 12 35-58 Fissuration de la résine

53+4 50-57 Fissuration matricielle
Composites 59+6 54-65 Décohésion fibre/matrice
chanvre/époxy
[0/90],
68 £5 64-73 Endommagement et rupture des renforts

Tableau 3.26 : Amplitudes des événements d’émission acoustique et leurs mécanismes d’endommagement
associés dans les composites [0/90]; chanvre/époxy.

Matériau Mode (dB) Gamme (dB) Mécanismes d'endommagement associés
Fil de verre 76 £6 70-81 Rupture de fibres
résine Epoxy 47+ 12 35-58 Fissuration de la résine
54+6 49-60 Fissuration matricielle
Composites
verre/époxy 63+9 55-72 Décohésion fibre/matrice
[0/90],
76 £3 73-79 Rupture des renforts

Tableau 3.27 : Amplitudes des évenements d’émission acoustique et leurs mécanismes d’endommagement
associés dans les composites [0/90]; verre/époxy.
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Cependant, il existe des zones de recouvrement entre les différentes gammes d’amplitude (Tableau
3.26 et Tableau 3.27). Ce type de phénomene avait d’ailleurs également été évoqué dans 1’étude
bibliographique des méthodes d’analyse des évenements acoustiques réalisée par Huguet et al. [47].

Le Tableau 3.28 présente les gammes précédemment identifiées ainsi que les zones de recouvrement.

L. , Gammes | Gammes utilisées Zones de
- Mécanismes d'endommagement | . ops 2 .
Matériau associés identifiées pour le suivi recouvrement
(dB) (dB) (dB)
Fissuration matricielle 49-60 49-54
. 55-60
Verre/époxy . .
[0/90], Décohésion fibre/matrice 55-72 61-72 /
Rupture des renforts 73-79 73-
Fissuration matricielle 50-57 50-53
) 54-57
Chanvre/époxy Décohésion fibre/matrice 54-65 58-63
[0/90],
64-65
Endommagement et rupture des 64-73 66-
renforts

Tableau 3.28 : Gammes d’amplitude et zones de recouvrement utilisées pour le suivi temporel des
évenements acoustiques.

Les zones de recouvrement ont été classées par type de zone, matrice-interface, interface-matrice,
interface-fibre ou encore fibre-interface, le premier nom correspondant a la gamme d’amplitude la plus
proche et donc au mécanisme d’endommagement associé le plus probable. Avec ce raffinement des
gammes d’amplitude des évenements acoustique enregistrés, un suivi temporel affiné a pu étre

effectué.

11.2.2 Suivi temporel des mécanismes d’endommagement identifiés dans

les composites verre/époxy et chanvre/époxy

La Figure 3.48 présente le principe du suivi temporel des mécanismes d’endommagement sur
I’exemple de composites [0/90]; chanvre/époxy. Sur cette figure, les différents types d’évenements
sont distingués par différents symboles, ce qui permet de repérer les trois types d’évenements: liés au
renfort, a la matrice ou a I’interface. Chaque type de mécanisme d’endommagement des composites a
été positionné temporellement grice aux gammes utilisées pour le suivi excluant les zones de
recouvrement et assurant une identification claire du type de mécanismes (Tableau 3.28), les
évenements associés apparaissent sur les courbes en symbole vide. Les évenements présents dans les

zones de recouvrement apparaissent sur les courbes en symboles pleins.
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Figure 3.48 : Suivi temporel des mécanismes d’endommagement dans les composites chanvre/époxy
[0/90],; pour un taux volumique de fibres voisin de 40%.

Pour chaque composite, les mécanismes d’endommagement ont été suivis grice a cette méthode. Les
courbes présentant le nombre cumulé d’événements acoustique par type de mécanismes ont été
comparées. Ces courbes ne tiennent pas compte des évenements présents dans les zones de
recouvrement. Comme précédemment, le taux de 2% d’évenements acoustique total est choisi pour
indiquer le démarrage d’eévenements acoustiques caractéristiques de phénomenes physiques survenant
au sein du matériau. Ce seuil a été reporté sur les courbes présentant le cumul d’eévénements par type
de mécanismes identifiés dans les composites [0/90]; verre/€poxy et chanvre/époxy pour différents
taux volumiques de fibres (Figure 3.49). Ces résultats sont présentés sur 1’exemple de deux

éprouvettes par matériau ( symboles pleins ou vides) pour permettre d’évaluer la représentativité des

résultats.
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Figure 3.49: Suivi temporel des mécanismes d’endommagement dans les composites [0/90], verre/époxy (a,b) et
chanvre/époxy (c,d) pour un taux volumique de fibres voisin de 40% ou de 56 %.
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Dans les composites verre/€poxy a taux volumique de fibres voisin de 40%, la Figure 3.49a montre
une bonne reproductibilité des courbes pour les deux éprouvettes. Les premiers éveénements atteignant
le seuil correspondent a des mécanismes interfaciaux et matriciels détectés entre 50 et 80% de la
déformation a rupture. Les événements liés au renfort sont détectés plus tard, entre 84 et 95 % de la
déformation a rupture. Dans les deux éprouvettes, les phénomenes interfaciaux sont les plus
nombreux, et ceux liés a la résine les moins nombreux. Une seule éprouvette a été testée dans le cas
des composites verre/époxy a fort taux volumique de fibres (vf = 56%), la séquence d’apparition des
mécanismes d’endommagement est similaire a celle détectée sur les composites a plus faible taux
volumique de fibres. Le seuil de 2% est atteint par les phénomenes interfaciaux et matriciels autour de
72% de la déformation a rupture, puis par les phénomenes liés au renfort (vers 90% de la déformation
a rupture). La Figure 3.50 présente la comparaison des évolutions du nombre cumulé d’évenements

acoustiques dans les composites verre/€poxy [0/90]; pour les deux taux volumiques de fibres.
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Figure 3.50: Evolution du nombre cumulé par type de mécanismes d’endommagement dans les
composites [0/90]; verre/époxy pour deux taux volumiques de fibres.

Pour les deux taux volumiques de fibres étudiés, dans les composites verre/époxy [0/90],, ce sont les
évenements acoustiques liés a I’interface qui sont les plus nombreux et qui représentent a rupture
environ 50% du nombre total d’éveénements enregistrés. Les phénomenes liés a la matrice représentent
16% du nombre total d’évenements enregistrés. Dans les composites a fort taux volumique de fibres,
les événements liés au renfort sont trées peu nombreux (4%) comparés a ceux enregistrés dans les
composites a taux volumique de fibres voisins de 40% (22%). Cela peut peut-étre s’expliquer par le
fait que cet essai a été réalisé sur composites infusés et non moulés sous pression comme pour les
autres matériaux. Les pourcentages restants correspondent aux éveénements dans les zones de
recouvrement. Ces résultats prouvent, une fois de plus, I’'importance de ’interface fibre/matrice, qui
représente le plus grand nombre d’évenements acsoutiques enregistrés.

La Figure 3.51 présente la comparaison des évolutions du nombre cumulé d’événements acoustiques

dans les composites chanvre/époxy [0/90]; pour les deux taux volumiques de fibres.
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Figure 3.51: Evolution du nombre cumulé par type de mécanismes d’endommagement dans les
composites chanvre/époxy pour différents taux volumique de fibres.

Dans les composites chanvre/époxy, comme pour les composites verre/époxy, ce sont toujours les
phénomenes interfaciaux qui sont les plus nombreux (Figure 3.51): ils atteignent 36 % dans les
composites a taux volumique de fibres voisin de 40% et 30% du nombre total d’eévenements
enregistrés dans les composites a taux volumique de fibre voisin de 56%. Pour les phénomenes liés a
la matrice ou au renfort, les proportions obtenues a rupture sont voisines, avec environ 15% dans les
composites a taux volumique de fibres voisins de 40% et 20% du nombre total d’eévenements
enregistrés dans les composites a taux volumique de fibres voisins de 56% (Figure 3.51).

La Figure 3.52 présente la comparaison des évolutions du nombre cumulé d’e¢vénements acoustiques

dans les composites [0/90]; chanvre/époxy et verre/époxy pour les faibles taux volumiques de fibres.
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Figure 3.52: Evolution du nombre cumulé par type de mécanismes d’endommagement dans les
composites [0/90]; verre/époxy et chanvre/époxy a taux volumique de fibres voisin de 40 %.
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La comparaison des composites chanvre/époxy et verre/€poxy a taux volumique de fibres voisins de
40% montre que dans les composites chanvre/époxy, les trois types d’endommagements débutent
beaucoup plus tdt que dans les composites verre/époxy. En effet, dans les composites chanvre/époxy,
les phénomenes liés au renfort dépassent le seuil de 2% entre 22 et 36% de la déformation a rupture
contre 84 a 95% de la déformation a rupture dans les composites verre/époxy. Cette constatation peut
étre directement reliée aux différences microstructurales des fils de verre et de chanvre. De la méme
facon, les phénomenes liés a I’interface dépassent le seuil de 2 % dans les composites chanvre/époxy
entre 17 et 21% de la déformation a rupture contre 50 a 80% de la déformation a rupture pour les
composites verre/€poxy. Ces résultats sont cohérents avec 1’étude précédente qui montrait un
endommagement global plus précoce dans les composites chanvre/époxy. Par ailleurs, les phénomenes
interfaciaux sont plus nombreux dans les composites chanvre/époxy jusqu’a 97% de la déformation a
rupture. Ce résultat met en évidence la plus faible interface dans les composites a fibres naturelles liée
notamment aux problémes de compatibilité entre la matrice hydrophobe et la fibre hydrophile. La
phase d’accélération de la courbe d’évolution du nombre cumulé d’événements survient trés tard dans
les composites verre/époxy, autour de 95% pour les phénomenes interfaciaux ou liés au renfort. Grace
a la bonne compatibilité fibre/matrice dans ces matériaux, les ruptures de fibres sont donc repoussées
vers les forts pourcentages de la déformation a rupture.

La Figure 3.53 présente la comparaison des évolutions du nombre cumulé d’¢vénements acoustiques
dans les composites [0/90]; chanvre/époxy et verre/époxy pour un taux volumique de fibres voisin de
56%. Pour ces composites, nous avons comparé les mécanismes d’endommagement identifiés par

émission acoustique avec le parametre d’endommagement d témoin de la perte de rigidité.
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Figure 3.53: Evolution du nombre cumulé par type de mécanismes d’endommagement dans les
composites [0/90]; verre/époxy et chanvre/époxy a taux volumique de fibres voisin de 56 %
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Tout d’abord, les résultats confirment les constatations précédentes: dans les composites
chanvre/époxy a fort taux volumiques de fibres, les phénomenes liés au renfort dépassent le seuil de
2% bien plus tot (autour de 30% de la déformation a rupture contre 90% de la déformation a rupture
pour les composites verre/époxy) et sont beaucoup plus nombreux. De méme, les phénomenes
interfaciaux sont bien plus nombreux dans les composites chanvre/époxy jusqu’'a 95% de la
déformation a rupture comme précédemment constaté pour les plus faibles taux volumiques de fibres.
Par ailleurs, ces résultats semblent indiquer que dans les composites verre/époxy, la perte de rigidité
de 26% est gouvernée principalement par des décohésions fibre/matrice et des fissurations matricielles
alors que dans les composites chanvre/époxy, elle semble étre gouvernée par les phénomenes liés au
renfort et a I'interface. De plus, la Figure 3.53 montre a nouveau que I’évolution du parametre
d’endommagement d est completement différente de celle des évenements d’émission acoustique.
Aucun lien direct entre ces deux indicateurs d’endommagement ne semble possible méme a 1’échelle

des différents mécanismes.

Le suivi temporel des mécanismes d’endommagement dans les composites verre/époxy et
chanvre/époxy [0/90]; a permis de mettre en évidence des scénarios d’endommagement différents. Les
décohésions interfaciales surviennent beaucoup plus tot et sont plus nombreuses dans les composites
chanvre/époxy a cause d’une faible interface fibre/matrice par rapport aux composites verre/époxy.
Par ailleurs, la superposition de la courbe d’évolution de parametre d’endommagement d et du
nombre cumulé d’evenements acoustiques semble indiquer que la perte de rigidité n’est pas gouvernée

par les mémes mécanismes d’endommagements.

Bilan sur le comportement mécanique et les

mécanismes d’endommagement

Une étude multi-échelle des propriétés mécaniques a tout d’abord été réalisée : depuis la fibre
jusqu’au composite. Des analyses statistiques ont permis d’évaluer les propriétés mécaniques des
faisceaux de fibres de chanvre et de quantifier leurs variabilités. Les résultats de ce travail ont permis,
en premiere approche, de recommander une alimentation hydrique limitante des fibres de chanvre
utilisées en tant que renfort dans les matériaux composites. Un modele analytique prenant en compte
la variablité des fibres naturelles a été proposé en se basant sur les analyses statistiques précédemment
effectuées. Ce modele a permis d’obtenir une estimation des caractéristiques mécaniques des
composites en partant des propriétés des constituants élémentaires de la fibre : la cellulose, la lignine
et I’hémicellulose. L’étude des caractéristiques mécaniques des composites chanvre/€poxy et

verre/époxy [0/90]; a montré que pour un méme taux massique de fibres, inférieur a 40%, les modules
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d’Young des composites chanvre/époxy entrent en concurrence avec les composites verre/époxy. Mais
les résultats obtenus montrent également que 1’utilisation de composites chanvre/époxy a plus fort taux
volumiques de fibres implique une initiation plus rapide de I’endommagement et une perte de rigidité
sous sollicitation plus importante. Une progression plus rapide de I’endommagement a été constatée
dans les composites chanvre/époxy [0/90]; et [-45/4+45]; que dans leurs équivalents en composites
verre/époxy pour un méme taux volumique de fibres. Une analyse multi-échelle des distributions
d’amplitude des évenements acoustiques a également été réalisée et a permis de mener une
identification et un suivi temporel du développement des endommagements dans les composites
verre/époxy et chanvre/époxy pour différents taux volumiques de fibres. Ces résultats constituent une
base solide pour la compréhension du comportement de ces composites tissés. Trois modes
d’endommagement principaux ont été isolés par leurs amplitudes caractéristiques : les phénomenes
matriciels, les phénomenes interfaciaux, et les phénomenes liés au renfort. Les différences
microstructurales des fils de verre et des fils de chanvre semblent se répercuter sur la courbe
d’évolution du nombre cumulé des phénomenes liés au renfort, avec des phénomenes beaucoup plus
précoces dans les composites chanvre/époxy [0/90]; que dans les composites verre/époxy. Il serait
donc intéressant d’étudier 1’évolution du nombre cumulé d’événements liés au renfort dans le cas d’un
arrangement rectiligne des fibres dans le fil naturel et non d’une architecture hélicoidale. Et surtout,
les résultats obtenus montrent que le mécanisme prépondérant d’endommagement enregistré
correspond aux décohésions interfaciales dans les deux types de composites : chanvre/époxy et
verre/époxy. Ces décohésions interfaciales sont encore plus nombreuses dans les composites
chanvre/époxy que dans les composites verre/époxy. Il est donc primordial d’optimiser I’interface

fibre/matrice dans ces composites.
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Chapitre 1. Evaluation des propriétés

interfaciales des composites

Le but de ce chapitre est de proposer une évaluation des caractéristiques interfaciales des
composites chanvre/époxy et de caractériser la liaison entre un fil imprégné et la matrice époxy dans
des composites monofilamentaires chanvre/époxy. Pour cela, deux types d’essais mécaniques

sollicitant linterface ont été développés et associés a des simulations numériques.

L.1. Observation de I’'interface fibre/matrice et analyse du

comportement en fragmentation

Des observations microstructurales de 1’interface fibre/matrice ont été réalis€es sur des facies

de rupture de composites chanvre/époxy.

SEI 5.0kY  X1,500 10um WD 23.3mm SEI 5.0kY  X3,700 hun_ WD 24.2mm

(a) (b)

Figure 4.1: Observations microstructurales (FEG) de ’interface fibre/matrice dans les composites
chanvre/époxy [0/90], de type C21.

Dans I’empreinte de fibres arrachées, de nombreuses cavités ont été observées (Figure 4.1a). Ces

cavités sont probablement les signes de bulles d’air emprisonnées entre la fibre et la résine époxy lors
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Partie 4. Caractérisation et Optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy

de la phase de fabrication. Elles mettent en évidence les problemes liés a la compatibilité entre la
surface hydrophile des fibres naturelles et la matrice polymere hydrophobe.

La Figure 4.1b présente une observation de la base d’une fibre qui met en évidence la présence de
fibrilles de résine polymere a I’interface fibre/matrice. Ces fibrilles attestent d’un ancrage mécanique
de la fibre. Ces observations montrent la complexité de 1’accrochage fibre/matrice a I’interface dans le
cas des fibres naturelles.

Pour pouvoir quantifier la qualité de cette interface et comprendre comment s’articule le transfert de
charge a I'interface dans les composites chanvre/époxy, des essais de fragmentation transposés a une
échelle différente ont été mis en place. Pour cela, des plaques spécifiques ont été élaborées par
Pentreprise Valagro (Figure 2.39), permettant de découper des éprouvettes monofilamentaires
constituées d’un fil unique de chanvre noyé dans de la résine époxy et parallele a la direction
longitudinale de I’éprouvette (Figure 2.11). Ces échantillons nous ont permis de réaliser des essais de
fragmentation qui consistent a appliquer un effort de traction sur ces éprouvettes monofilamentaires.
Au cours de cette sollicitation, le fil subit des ruptures successives appelées fragmentations a chaque
fois que, localement, sa déformation a rupture en traction est atteinte. La fragmentation se poursuit
jusqu’a ce que les fragments atteignent une longueur critique l. ne permettant plus au transfert de
charge par cisaillement de générer des contraintes de traction suffisamment importantes pour
provoquer des ruptures supplémentaires du fil. Cet état correspond a I’état de saturation. La majorité
des éprouvettes de fragmentation ont été instrumentées par photoélasticimétrie pour suivre I’évolution
du champ de contraintes au sein de 1’éprouvette et détecter en temps réel les fragmentations. La Figure

4.2 présente, par exemple, la détection des fragmentations du fil sur une des éprouvettes testées.

0 0 i . % de déformation
38,2% 39,1% 40,9% 50,0% a rupture

axe de
traction

Figure 4.2: Visualisation des lignes isochromes apres traitement d’images lors du processus de
fragmentation d’une éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy.
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Chapitre I. Caractérisation

Les différentes ruptures du fil survenant au cours de I’essai ont été positionnées spatialement et
temporellement grice a I’instrumentation par photoélasticimétrie couplée a 1’enregistrement de 1’essai
par une caméra haute résolution. En effet, la photoélasticimétrie nous donne les isochromes qui
correspondent aux lignes d’égale différence des contraintes principales. Lors de ’apparition d’une
fragmentation, le profil des isochromes est modifié, ce qui permet la détection des ruptures du fil. Pour
cette éprouvette, les trois premieres ruptures ont été détectées successivement a 39,1%, 40,9% et 50%

de la déformation a rupture (repérées par les fleches sur la Figure 4.2). Autour de chaque

fragmentation, les isochromes prennent une forme elliptique, comme le montre la Figure 4.3.

2 Axe de
traction

Figure 4.3: Visualisation des isochromes proches d’une
fragmentation dans une éprouvette monofilamentaire
chanvre/époxy.

Cette visualisation est obtenue en fin d’essai ; les lignes isochromes propres au transfert de charge
dans la matrice se sont développées autour des fragmentations et on distingue plusieurs ordres de
franges. L’évolution et I’apparition d’ordres de frange supérieurs au cours de la traction indiqueraient
plutét ’absence de décohésion fil/matrice. La redistribution des contraintes dans la matrice est
matérialisée par quatre ellipses identiques représentées en traits pleins ou pointillés. La zone induite
par les ruptures de fibres se situe a 45° par rapport a la direction du fil comme I’avaient constaté Wang
et al. [121] sur des éprouvettes monofilamentaires carbone/époxy.

La technique d’émission acoustique a également été mise en place sur une autre éprouvette
monofilamentaire. La Figure 4.4 présente 1’acquisition des éveénements acoustiques lors d’un essai de

fragmentation sur une éprouvette double congés. Durant 1’essai, quatre ruptures du fil sont survenues.
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Figure 4.4: Essai de fragmentation sur une éprouvette chanvre/époxy monofilamentaire (doubles congés). (a)
Amplitude des évenements acoustiques et (b) pourcentage du nombre total d’évenements acoustiques
enregistrés par mécanisme d’endommagement en fonction du pourcentage de déformation a rupture.

Les gammes d’amplitude préalablement identifiées ont été utilisées pour proposer une interprétation
du développement des endommagements lors de la fragmentation au sein de cette éprouvette
monofilamentaire. La Figure 4.4a montre que la majorité des événements détectés est liée aux renforts.
Quelques phénomenes liés a la résine sont également détectés. Le faible nombre de ces phénomenes
conforte I’hypothése de I’absence de fissuration matricielle. Les phénomenes interfaciaux sont
détectés en majorité entre 70% et 84% de la déformation a rupture. Sur la Figure 4.4b, quatre pics
distincts sont enregistrés et peuvent étre attribués aux phénomenes liés au renfort. Pour chacun de ces
quatre pics, 14 % a 19% de I’activité acoustique totale est enregistrée. Ces quatre pics pourraient
correspondre aux quatre fragmentations du fil observées dans cette éprouvette, cependant, le
placement des capteurs d’émission acoustique sur I’éprouvette ne permet pas 1’utilisation simultannée
de la technique de photoélasticimétrie pour la détection spatiale et temporelle des fragmentations. Il
est donc imposssible de s’assurer de la correspondance de ces pics avec les fragmentations observées.
Dans cette étude, la technique de photoélasticimétrie a donc été privilégiée pour permettre un
positionnement spatial et temporel des fragmentations.

Par ailleurs, un autre phénomene a été constaté: I'influence importante de la géométrie de
I’éprouvette. En effet, la Figure 4.5 présente les nombres de fragments obtenus en fonction de la

déformation a rupture des éprouvettes pour des géométries doubles congés et haltere.
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Chapitre I. Caractérisation

+DC-0
[ /mHAL-0 u u

Nombre de fragments
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Figure 4.5: Evolution du nombre de fragments en fonction de la déformation a rupture
d’éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy lors d’essais de fragmentation sur
échantillons doubles congés (DC) ou haltere (HAL).

Au sein d’un méme type d’éprouvette, la Figure 4.5 montre que plus la déformation a rupture de
I’éprouvette est grande, plus le développement des fragmentations est facilité. En effet, en I’absence
de rupture prématurée de I’éprouvette liée a des défauts préexistants, la fragmentation se poursuit
jusqu’a I’état de saturation. Une fois atteint, le transfert de charge par cisaillement ne génere plus de
contraintes de traction suffisamment importantes pour provoquer des fragmentations du fil, les
fragments ont atteint la longueur critique 1.. Cet état de saturation est nécessaire pour le calcul de la
contrainte critique de cisaillement interfacial.

De plus, la Figure 4.5 indique un plus grand nombre de fragmentations dans les éprouvettes de type
haltere par rapport aux éprouvettes de type doubles congés pour une méme valeur de la déformation a
rupture. Cependant, dans les éprouvettes halteres, certaines fragmentations surviennent en dehors de la

longueur utile de 1’éprouvette (proche des rayons de courbure) comme le montre la Figure 4.6.

axe de
traction

Figure 4.6: Dépendance du nombre de fragments (images obtenues par
photoélasticimétrie) sur éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy de géométrie
haltere (HAL) ou doubles congés (DC).
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Le Tableau 4.1 présente les grandeurs caractérisant les essais mécaniques réalisés sur les éprouvettes
de type doubles congés et haltere. La méthode de mesure de déformation par suivi de marqueurs

naturels a la surface de I’échantillon conduit a une précision de 0,4 %.

Eprouvettes | 6max (MPa) erpt (%) Fragments
DC-0-1 62,8 3,52 1
DC-0-2 63,5 243 1
DC-0-3 71,2 6,2 3
DC-0-4 79,3 5,82 4
DC-0-5 73 non mesuré 3
DC-0-6 64,8 non mesuré 3
DC-0-7 62,9 2,1 aucun
DC-0-8 61,2 2,12 aucun
DC-0-7 69,7 47 3

HAL-0-1 76,5 5,95 6
HAL-0-2 77,1 5,19 6

Tableau 4.1. Caractéristiques mécaniques des éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy.

Les contraintes maximales atteintes sont comprises entre 60 MPa et 80 MPa selon 1’éprouvette testée.
Les déformations a rupture des éprouvettes comportant le plus grand nombre de fragments, DC-0-3,
DC-0-4, HAL-0O-1 et HAL-0-2 atteignent des déformations a rupture proches de celle de la résine seule
qui est de 6,2 + 1,6 % (Tableau 2.7). La Figure 4.7 présente pour chacune des éprouvettes testées, la
contrainte G,, (a) et la déformation &g, (b) auxquelles survient chaque fragmentation. Dans le cas des
éprouvettes halteres, les dernicres ruptures du fil en dehors de la zone utile n’ont pas pu étre
positionnées car elles n’ont pas été enregistrées par la caméra. Les valeurs des déformations et des
contraintes a rupture mesurées précédemment sur le fil seul (Tableau 3.8) et la résine seule (Tableau

2.7) ont été ajoutées sur la Figure 4.7.

o O fil rupt
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Figure 4.7: Contrainte (a) et déformation (b) atteintes a chaque fragmentation du fil lors de I’essai de
fragmentation sur éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy.
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On constate que les valeurs des contraintes et des déformations lors des fragmentations sont assez
homogenes méme pour des éprouvettes de géométries différentes. Aucun fragment n’est détecté pour
une valeur de la déformation a rupture inférieure a 2,12 % qui correspond a la déformation a rupture
du fil de chanvre seul (Tableau 3.8). L’éprouvette DC-0-4 se distingue des autres avec une
fragmentation finale correspondant a une déformation a rupture assez élevée (4,60 = 0,43%). Les
seconde et troisieme fragmentations surviennent pour des pourcentages de déformation inférieurs a 3%
dans les deux géométries d’éprouvettes. Il faut attendre la cinquieme fragmentation pour les
éprouvettes doubles congés et la septicme fragmentation pour les éprouvettes haltere pour dépasser
3,5% de déformation. La Figure 4.7b montre que la cinétique de fragmentation dans les éprouvettes
halteres est plus rapide que dans les éprouvettes doubles congés. D’autre part, la Figure 4.7a montre
que les contraintes auxquelles surviennent les fragmentations sont treés éloignées de la contrainte
maximale atteinte par le fil seul (191 + 38 MPa, Tableau 3.8). Ces résultats confirment bien que le
critere de fragmentation est un critere en déformation comme 1’avaient suggéré Hayes et al. [122] dans
leurs travaux et non en contrainte comme l’utilisent de nombreux travaux lors de simulations
numériques [109,118,120-121].

Grace a I’ensemble de ces résultats, une premicre analyse du processus de fragmentation dans les
éprouvettes chanvre/époxy a été menée. La technique de photoélasticimétrie a permis de positionner
spatialement et temporellement les fragmentations. Ces résultats ont confirmé que le critere de
fragmentation du fil est un critere en déformation. Pour completer cette étude, la qualité de 1’interface
fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy a été quantifiée par le calcul de la contrainte critique

de cisaillement interfacial.

I.2. Détermination des parametres a rupture de ’interface

L’un des parametres les plus fréquemment utilisés pour caractériser la qualité de I’interface est
la contrainte critique de cisaillement interfacial notée IFSS. Lorque I’on utilise une approche en
contrainte, cette grandeur est calculée grace a I’équation (51) formulée par Kelly-Tyson [99].

9o, (1)
IFSS = —1—=
21,
(51)
Avec I, : longueur critique des fragments
@ : diametre du fil
o/(l;) : contrainte a rupture d’une fibre de longueur I,

Cette formulation nécessite le calcul de la longueur critique de fragmentation 1. et de la contrainte
maximale og(1.) atteinte par une fibre de longueur équivalente a la longueur critique.
Pour les différentes éprouvettes testées, chaque longueur de fragments a été mesurée a 1’aide d’un

microscope optique (Figure 4.8).
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Figure 4.8: Mesure de la longueur des fragments au microscope
optique sur une éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy.

Les différentes longueurs des fragments ont été déterminées en moyennant la distance milieu et la
distance interne explicitées sur la Figure 4.8. La précision de la méthode de mesure sur les longueurs

de fragments est de 0,20 mm. Les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau 4.2.

Eprouvettes L frag (mm)
DC-0-1 3,82
DC-0-2 2,82
DC-0-3 2,35 | 2,30 | 1,76
DC-0-4 2,03 | 1,85 1,67 | 2,15
DC-0-5 2,68 2,83 2,36
DC-0-6 2,7 18 2,38
DC-0-7 2,26 2,00 2,26
HAL-0-1 1,73 2,59 1,63 145 2,09 2,08
HAL-0-2 2,25 2,23 2,60 2,56 1,15 1,34

Tableau 4.2. Longueurs de fragments mesurées au microscope optique sur des éprouvettes
monofilamentaires chanvre/époxy de type doubles congés et halteére.

Pour déterminer correctement la contrainte critique de cisaillement interfacial, la premicre étape
consiste a évaluer la longueur critique des fragments dans le cas des éprouvettes chanvre/époxy
testées. Afin de s’assurer que le fort état de triaxialité induit dans les éprouvettes doubles congés au

niveau des rayons de courbure n’engendre pas un résultat faussé, les mesures ont également été

réalisées sur les éprouvettes de type haltére. En définissant une longueur moyenne [ sur 1’ensemble
des fragments et en s’appuyant sur une distribution symétrique [101], le rapport de la longueur critique

sur le diametre est défini par I’équation (52):

41
%25 @ (52)
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La longueur moyenne [ des fragments pour chaque éprouvette testée a été calculée. Pour certaines

éprouvettes, 1’état de saturation n’a pas été atteint. La Figure 4.9 permet d’identifier, pour chaque

géométrie d’éprouvette, la valeur (Z/qﬁ)

sat *

13 +DC-0
. HAL-0

Figure 4.9: Rapport de la longueur moyenne des fragments sur le
diametre du fil pour les différentes éprouvettes monofilamentaires
chanvre/époxy testées.

Pour les deux types d’éprouvettes, la valeur a saturation (//¢)  est voisine de 6. Ce résultat permet

sat
de confirmer que la géométrie de 1’éprouvette n’influe pas sur cette valeur a saturation.

Il reste encore a déterminer la contrainte a rupture du fil ¢ a la longueur critique 1.. Cette valeur doit
étre extrapolée a partir de la contrainte maximale atteinte par le fil pour des longueurs de fil plus
grandes. Pour cela, les travaux de El Asloun et al. [104] ont montré qu’il est possible d’extrapoler la

valeur de la contrainte critique d’une fibre o pour des longueurs faibles grace a I’équation (53) :

Lno = —ilnl + ln{O'OF(l + iﬂ
m m

Avec m et oy, les paramétres de Weibull,
I" la fonction Gamma,
et [ la longueur de fibre testée.

(53)

En utilisant cette équation pour des couples (longueurs, contrainte) (/s oz) connus et (I, o)) de
contrainte oy, inconnue avec l;>>1,, il est alors possible d’utiliser 1’équation (54) pour extrapoler la
contrainte oy, a la longueur [, :

1.
Lt

o, =0e" " (54)

Les données utilisées ainsi que les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau 4.3.
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Données d'entrées Grandeurs calculées
Eprouvettes
myo @ (um) | o (MPa) | @ (MPa) IFSS (MPa)
DC 354,35 21,05
3,078 305+ 60 | 191+£ 38
HAL 354,23 21,02

Tableau 4.3. Evaluation des parametres a rupture de I’interface fibre/matrice dans les composites
chanvre/époxy.

Les valeurs trouvées pour la contrainte critique de cisaillement interfacial des deux géométries
d’éprouvettes sont tres proches. Dans la bibliographie, les différentes valeurs d’IFSS calculées sont
présentées dans le Tableau 1.8 et se rapportent a des éprouvettes contenant une fibre unitaire noyée
dans la résine époxy. Dans le cas d’une fibre unitaire de lin noyée dans une résine vinylester, la
contrainte de cisaillement interfacial est de 24 + 4 MPa, pour une fibre de chanvre noyée dans une
résine polypropylene, la valeur de IFSS est de 15,4 + 4 MPa. Les mesures expérimentales, effectuées a
une échelle différente, sont donc en bonne adéquation avec les valeurs de la bibliographie. Dans le cas
d’une fibre de verre noyée dans la résine époxy, les valeurs de IFSS varient de 28 + 2 MPa a 43 + 17
MPa. La contrainte critique de cisaillement interfacial déterminée est donc plus faible dans les
composites chanvre/époxy monofilamentaire testés que dans les composites verre/époxy. L’interface
fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy devra donc étre optimisée. Il existe de nombreuses
limites de 1’approche en contrainte formulée par Kelly-Tyson et discutées dans la partie 1, cependant,
dans ces travaux, la contrainte critique de cisaillement interfacial permet tout de méme de quantifier la
liaison fil imprégné/matrice.

Une simulation numérique du processus de fragmentation des éprouvettes monofilamentaires

chanvre/époxy a également été réalisée afin de mieux comprendre le comportement de ces

éprouvettes.
1.3. Simulation numérique du processus de fragmentation
1.3.1 Hypothéses et mise en place de la simulation numérique.
1.3.1.1 Lois de comportement des matériaux

La simulation numérique du processus de fragmentation a été réalisée en se basant sur les lois
de comportement expérimentales de la résine seule et du fil seul et en proposant une modélisation
numérique de I’interface.

La premiere hypotheése de cette simulation consiste a considérer le fil comme un cylindre homogene
de diametre constant possédant un comportement élastique linéaire isotrope jusqu’a rupture. La
structure hélicoidale formée par I’enroulement en spirale des fibres ou encore la non-linéarité de la

courbe expérimentale de traction du fil n’ont pas été prises en compte. Deux coefficients élastiques
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sont nécessaires a la définition de la loi de comportement du fil : le module d’Young déterminé
expérimentalement (10000MPa) et le coefficient de Poisson issu du modele analytique du fil (0,2).
Pour la loi de comportement de la résine époxy, une loi élasto-plastique correspondant aux courbes
expérimentales a été entrée point par point dans la simulation numérique. Le module d’Young de la
résine correspond a celui déterminé expérimentalement (3322 MPa) et le coefficient de Poisson est
issu des données bibliographiques (0,39).

De nombreux travaux matérialisent la présence d’une interphase ([109,118,120]), qui nécessite la
connaissance de la loi de comportement a 1’interface fibre/matrice. Dans la littérature, la modélisation
d’une interphase est la plupart du temps réalisée dans le cadre d’'une modélisation bidimensionnelle
[109,118,120-122]. Dans notre cas, le choix d’une modélisation tridimensionnelle, afin de pouvoir
reproduire I’état de triaxialité induit par la géométrie complexe de I’éprouvette, a conduit en premiere
approche a modéliser une interface entre la résine et le fil et non une interphase. L’interface a été
simulée soit par un contact parfait entre les deux matériaux (chaque nceud du fil étant lié au nceud
correspondant de la matrice), soit par une pression normale entre le fil et la résine. Cette pression est
exercée sur les groupes de nceud de chaque surface et permet de simuler une interface imparfaite.
Cette pression ne survient que lorsque les deux matériaux sont en contact et exclut la pénétration entre
les surfaces. De plus, un outil d’ajustement a été utilisé pour corriger les imperfections du contact dues
a la géométrie des surfaces et assurer un contact initial complet entre la résine et le fil. L'ajustement est
effectué par le déplacement des noeuds de la surface externe du fil jusqu'au contact parfait avec la

surface de la résine.

1.3.1.2 Modélisation du phénomene de fragmentation

Dans la bibliographie, de nombreuses propositions de simulation numérique du processsus de
fragmentation sont proposées avec des degrés de complexité différents. Ces différentes simulations ont
été discutées dans la partie 1. Certains points seront repris dans ce paragraphe pour expliquer nos
choix de modélisation. Contrairement a certains travaux ([109,118]), dans cette étude, le
positionnement des fragmentations du fil n’est pas postulé a priori. Les fragmentations surviennent la
ol un critere choisi est dépassé. S’appuyant sur les conclusions de notre démarche expérimentale, le
critere choisi est un critere en déformation : la fragmentation sera déclenchée lorsque la déformation a
rupture du fil sera atteinte.

Il a été choisi de simuler la fragmentation des fils par une élimination des éléments a cet endroit. Pour
cela, le logiciel Abaqus permet de désactiver des éléments du modele pendant la simulation. Les
éléments désactivés perdent leur rigidité et peuvent étre considérés comme ayant été éliminés. Ainsi,
la rupture du fil est simulée par la désactivation d'une section fine d'éléments ce qui nécessite un
maillage raffiné du fil. La fragmentation aura lieu dans un step dédié au cours duquel la rigidité de

I'€1ément désactivé est diminuée de facon linéaire jusqu’a z€ro a la fin du step. Un script en langage
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« Python » a été développé [145] pour automatiser les différentes étapes de la premiere fragmentation

jusqu’a la rupture complete de 1’éprouvette. Le principe schématique est explicité en Figure 4.10.

n=1

Lancement du ler step de calcul

*Identification élements répondant au critére dans le n_iéme

step

*Création d’'un groupe d’éléments dans le n_iéme step

Exécution du
script python *Création d’un step dédié a la fragmentation n_frag
*Création d’un step n+1

*Adaptation du fichier inp

N

Intégration de la commande d’élimination des éléments dans le step dédié

n=n+1

Figure 4.10: Représentation schématique des étapes automatisées par le script Python.

Enfin, les mécanismes induits par les ruptures de fibres sont nombreux [119] et le contact normal
imposé numériquement entre les deux matériaux ne suffit pas a définir la loi de contact entre la résine
et le fil de chanvre. Expérimentalement, aucune fissuration matricielle induite par le phénomene de
fragmentation n’a été constatée. Seuls les transferts de charge par frottement tangentiel ont donc été
modélisés dans le cas de 'interface imparfaite. Pour cela, le comportement tangentiel est basé sur le
concept de frottement de Coulomb qui établit la relation entre la contrainte de cisaillement maximal de
I'interface sur les surfaces et la contrainte normale liée a la pression de contact entre les surfaces grace

au coefficient de frottement p.
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1.3.1.3 Géométrie de I’éprouvette et chargement

Le modele numérique de I’éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a été réalisé avec le
code de calcul éléments finis ABAQUS [145]. La géométrie des éprouvettes utilisées dans la
simulation numérique correspond a celle des essais expérimentaux. Le fil cylindrique homogene a été
inséré dans un trou de méme diametre, situé dans I'axe central de la géométrie de la résine. Le maillage
est constitué d’éléments du second degré C3D20R avec intégration réduite. Les talons ont été fixés a
la zone centrale par une condition limite TIE entre leurs surfaces en contact. Pour réduire le temps de
calcul, le maillage a été affiné dans la zone possible de fragmentations, c’est a dire sur la partie du fil
intégrée dans la longueur utile.

La sollicitation de traction pure a été modélisée en soumettant I’une des extrémités de I’éprouvette a
un déplacement dans la direction 2 avec une vitesse constante de 0,5 mm/min, et 'autre extrémité a été
encastrée. Pour assurer une traction pure, le déplacement a été considéré nul dans les directions 1 et 3
de I'extrémité sur laquelle est imposé le déplacement. Ces conditions sont définies dans tous les
éléments de chaque extrémité, les deux matériaux subissent donc simultanément I’effort de traction

(Figure 4.11).

Figure 4.11: Maillage par éléments finis 3D de I’éprouvette de fragmentation doubles congés.

Dans ce modele numérique, le critere de rupture de la résine n’a pas été utilisé. Par conséquent,
I’analyse a été limitée a I'incrément pour lequel la contrainte des éléments de la résine atteint la

contrainte limite définie dans le modele de la loi plastique.
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1.3.2 Comparaison avec les résultats expérimentaux

Afin d’obtenir une simulation numérique proche du processus de fragmentation expérimentale
de I’éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy, plusieurs valeurs du coefficient de frottement pu ont

été entrées dans la simulation numérique.
La Figure 4.12 présente une comparaison des différentes courbes contrainte-déformation

macroscopiques obtenues pour la simulation numérique de l'interface parfaite et des interfaces

imparfaites.

80,00
70,00
60,00
50,00

40,00

Contrainte (MPa)

30,00 f————- e

20,00 -
Interface parfaite
- p=0.20
10,00 =-4=070
= Résultats expérimentaux

0,00 —— o 40 p P ——

0,00 1,00 2,00 3,00 4,00 5,00

Déformation (%)

Figure 4.12: Courbes contrainte — déformation macroscopiques obtenues par simulation numérique pour
des interfaces parfaites et imparfaites avec différents coefficients de frottement, et comparaison avec la
courbe expérimentale [145].

Les résultats sont comparés aux résultats expérimentaux et montrent que la variation du coefficient de
frottement ne modifie pas le comportement macroscopique de 1’éprouvette monofilamentaire.
L’ optimisation doit donc &tre réalisée sur des parametres faisant directement intervenir 1’interface.

La Figure 4.13 présente les différentes fragmentations du fil obtenues pour I’interface parfaite ainsi

que pour différents coefficients de frottement testés.
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Chapitre L.

Caractérisation

Figure 4.13: Champ de déformation &,, avec 2 axe de traction en fonction du type d’interface :

En premier lieu, la Figure 4.13 montre que la simulation numérique respecte bien la relaxation de
contrainte au voisinage de chaque rupture de fil. Pour l'interface parfaite, 23 fragmentations sont
détectées avec un schéma de fragmentation fonctionnant par paire. Les coefficients de frottement 0,5 ;
0,7 et 0,9 ont respectivement conduit a 3 ; 4 et 5 fragmentations. L’interface parfaite impose au fil et a
la résine d’€tre collés, cette forte contrainte entraine de nombreuses fragmentations du fil. De la méme
facon, plus le coefficient de frottement est grand, plus I’interface subit de fortes contraintes et plus les
fragmentations sont nombreuses. Les schémas de fragmentation pour les trois coefficients de
frottement s’approchent des constatations expérimentales. Lors des essais expérimentaux, différents
parametres directement liés a D'interface ont été déterminés et pourraient servir de bases de

comparaison, telles que la position spatiale ou temporelle des fragmentations ou encore la longueur

Interface parfaite

€»
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+4,544e-02
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+3.122e-02
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+2.778e-03
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Direction de traction

parfaite ou imparfaite avec un coefficient de frottement de 0,9 ; 0,7 ou 0,5.

des fragments.
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Partie 4. Caractérisation et Optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy

La Figure 4.14 présente le positionnement spatial (distance par rapport au premier congés) et temporel
(pourcentage du temps a rupture) des différentes fragmentations pour les différentes interfaces
modélisées. Ces valeurs sont comparées aux valeurs expérimentales obtenues sur une éprouvette

doubles congés a saturation du phénomene de fragmentation.

Direction de traction
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E | < Valeurs expérimentales
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g 80 7S % A
H ™ T A A 4
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X RAT % x % 23 T T T t T
expérimentales 0 1 2 3 4 5
N° de fragmentation
Distance du premier congés (mm)
(a) (b)

Figure 4.14: Variation du positionnement (a) spatial et (b) temporel en fonction du type d’interface simulée et
comparaison avec les résultats expérimentaux.

Comme évoqué précédemment, les résultats obtenus pour I’interface parfaite ne correspondent pas aux
résultats expérimentaux. La meilleure correspondance au niveau du positionnement spatial correspond
au coefficient de frottement p de 0,7 (Figure 4.14a). La Figure 4.14b présente le positionnement
temporel des fragmentations numériques. Dans le cas d’un coefficient de frottement p de 0,5, les
fragmentations sont quasiment simultanées, pour les deux autres coefficients de frottement, la ou les
dernieres fragmentations surviennent plus tard. Les fragmentations numériques pour les trois
interfaces imparfaites surviennent systématiquement plus tard que les fragmentations expérimentales.
En effet, le processus de fragmentation est amorcé lorsque le fil atteint un certain niveau de
déformation, qui est directement lié aux défauts préexistants dans le matériau. Dans la simulation

numérique, le matériau est parfait, il ne posseéde pas de défauts. Un des criteres intrinseque a la qualité

de I'interface fibre/matrice est le parametre ([, /¢ ), rapport de la longueur critique des fragments sur

le diametre du fil. Le parametre ([, / ¢ ) obtenu pour les différents types d’interface testés par le calcul

numérique a donc été comparé aux résultats expérimentaux en se basant sur I’hypothese que le
processus de fragmentation simulé numériquement atteint toujours 1’état de saturation.
Pour cela, la procédure expérimentale de mesure des longueurs de fragments a été appliquée aux

simulations numériques réalisées avec les coefficients de frottement 0,5; 0,7 et 0,9 pour déterminer le

- 200 -



parametre ([ /¢). Les résultats sont présentés en Figure 4.15 et comparés aux résultats

expérimentaux.
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Figure 4.15: Variation du parametre (lc / @) en fonction du type d’interface

simulée et comparaison avec les résultats expérimentaux.

Les résultats montrent que le parametre (/_ /¢ ) diminue avec le coefficient de frottement avec une loi

quasi-linéaire de sorte qu’un lien peut &tre établi entre le parametre (/. /@) de la loi de Kelly-Tyson et

le parametre p de la loi de frottement. Le parametre | pourrait donc étre optimisé a partir de cette

comparaison. Cependant, dans une premiere approche, on constate que le coefficient de frottement de

0,7 conduit au parametre ([, /@) le plus proche des résultats expérimentaux, avec une valeur issue de

la simulation de 7,2 contre 8,4 pour la valeur expérimentale. Dans les comparaisons suivantes, le
contact tangentiel sera donc caractérisé par un coefficient de frottement de 0,7.

Le parametre p de l'interface imparfaite a été identifié, le profil des lignes isochromes obtenu
expérimentalement peut donc étre comparé aux résultats numériques. Les lignes isochromes
correspondent aux lignes d’égale différence des contraintes principales. La différence des contraintes

principales o,- 6, dans le plan (1,2) s’écrit grace a I’équation (55).

0,—-0, = \/(0-11 - 0-22)2 + 47122 (55)

Le champ des contraintes 6,-6, a donc été évalué numériquement au cours du processus de
fragmentation pour I’interface possédant un coefficient de frottement de 0,7 [145]. La comparaison
des lignes isochromes expérimentales et numériques est présentée en Figure 4.16 et Figure 4.17, les
profils sont comparés avant fragmentation (Figure 4.16) ainsi qu’apres chaque fragmentation (Figure

4.17).
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Partie 4. Caractérisation et Optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites chanvre/époxy

Simulation Num. Résultats Exp.

0450
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+6.133e+01

. 733e+0;
+4.617e+01
+4.500e+01

Axe de
traction
2

L.

Figure 4.16: Comparaison des isochromes expérimentales et numériques avant fragmentation
lors d’un essai de fragmentation sur éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy.

Le profil des lignes isochromes numériques coincide bien avec les observations expérimentales. Dans
le cas du profil avant fragmentation, les isochromes expérimentales et numériques sont symétriques
(Figure 4.16). Lors de la premiere fragmentation, les ellipses caractéristiques d’une rupture de fil sont
observées dans la simulation numérique et la zone de redistribution des contraintes dans le reste de
I’éprouvette est similaire a I’expérimentation. A saturation du processus de fragmentation, les ellipses
sont encore présentes et le profil des isochromes numériques differe légerement de celui des
isochromes expérimentales car il est directement fonction de la position spatiale des ruptures du fil et

notamment de la distance entre chacune d’elles (Figure 4.17).

-202 -



Chapitre I. Caractérisation
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Figure 4.17: Comparaison des isochromes expérimentales et numériques lors d’un essai de fragmentation sur
éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a différents moments du processus de fragmentation.

Le profil des isochromes semble cohérent avec les résultats expérimentaux, I’étape suivante consiste
donc a évaluer si la simulation numérique donne une approximation cohérente de la contrainte critique

de cisaillement interfacial.
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La relation imposée dans la simulation numérique est une relation de frottement tangentiel entre la
contrainte équivalente de cisaillement t et la pression de contact p exercée de facon normale par la

résine sur le fil de chanvre. Cette relation peut s’écrire sous la forme de I’équation (56) :

c=ied =up (56)

Cette loi relie la contrainte maximale de cisaillement interfacial par frottement a la pression de contact
entre les deux entités. La Figure 4.18 présente la décomposition de la contrainte de cisaillement

interfacial dans les deux directions orthogonales au contact.

- Direction du frottement

région de contact

-
=“1P/ |f1|

T

Figure 4.18: Modélisation du contact tangentiel par frottement [146].

Dans la simulation numérique réalisée, le coefficient de frottement est le méme dans toutes les
directions. Expérimentalement, la contrainte critique de cisaillement interfacial a été calculée a la
saturation du processus de fragmentation, la grandeur numérique correspondante est donc la contrainte
équivalente de cisaillement interfacial t donnée par I’équation (56) a condition d’obtenir cette
grandeur a la saturation du processus de fragmentation.

La Figure 4.19 présente la cartographie de la contrainte interfaciale de cisaillement a la surface du fil
juste avant la rupture complete de I’éprouvette, 1’état de saturation du processus de fragmentation
ayant été atteint. Différents points entourant chacune des fragmentations ont été choisis et sont
présentés en Figure 4.19. Les fragmentations sont numérotées selon leur ordre chronologique
d’apparition dans la simulation numérique et les points identifiés constituent les différents points de

calcul.
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Chapitre I. Caractérisation
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Figure 4.19: Contrainte de cisaillement interfacial a la surface du fil de chanvre,

choix de chemins de neceuds.

Un chemin reliant I’ensemble des points a été tracé, le profil de la contrainte équivalente interfaciale le

long du fil de chanvre apres chaque fragmentation est présenté en Figure 4.20.
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Figure 4.20: Contrainte équivalente de cisaillement interfacial a la surface du fil de chanvre, le long du fil de chanvre.
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Les résultats montrent qu’apres chaque fragmentation, le profil de la contrainte équivalente T le long
du fil est reproduit de facon similaire. La contrainte interfaciale de cisaillement tend vers une valeur
comprise entre 14,2 et 16,9 MPa.

Afin de comparer les résultats numériques aux données expérimentales, 1’évolution complete de la
contrainte de cisaillement interfacial a été tracée pour les différents points identifiés en Figure 4.19 et

les résultats sont présentés dans la Figure 4.21.
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Figure 4.21: Contrainte de cisaillement interfacial équivalente
apres chaque fragmentation.

Sur la Figure 4.21, les traits noirs verticaux matérialisent I’instant des différentes fragmentations
survenues durant la simulation numérique. Toutes les courbes présentées fonctionnent par paire de
points entourant chacune des fragmentations. Le profil des courbes se rapportant a la derniere
fragmentation differe 1égerement des autres ce qui peut sans doute s’expliquer par son positionnement
proche des seconde et troisieme fragmentations. Les différentes courbes convergent toutes vers une
valeur de la contrainte équivalente de cisaillement comprise entre 14,2 et 16,9 MPa. La valeur
expérimentale de référence pour la géométrie doubles congés est de 21,05 MPa. Etant donnée la
complexité de I’essai de fragmentation et les hypotheses effectuées pour la simulation numérique, on

peut considérer que les deux valeurs sont assez proches.

La simulation numérique proposée a permis de modéliser le processus de fragmentation d’une
éprouvette monofilamentaire de composite chanvre/époxy. La prise en compte du frottement tangentiel
a linterface et lutilisation d’un critére en déformation ont permis d’obtenir une approximation
conservative de la contrainte de cisaillement interfacial. Une modélisation plus précise du processus
de fragmentation aurait pu étre obtenue grdce a la prise en compte d’une interphase possédant une loi

de comportement propre.
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Afin d’approfondir la compréhension des mécanismes a ’interface fibre/matrice et de déterminer cette
loi de comportement, le paragraphe suivant s’intéresse plus particulierement a 1’évolution du champ

de déformation au voisinage de I’interface fibre/matrice des composites chanvre/époxy.

L.4. Caractérisation de la liaison fil imprégné/matrice

1.4.1 Protocole de I’étude

Afin d’étudier la liaison fil imprégné/matrice époxy, les champs de déformation ont été
mesurés par corrélation d’images numériques de mouchetis au voisinage de I’interface fil/matrice.
Pour cela, différents types d’essais ont été menés.

Des essais ont tout d’abord été réalisés sur les éprouvettes doubles conges et haltere destinées aux
essais de fragmentation. Pour cela, un mouchetis de grains de 7,5 pm a été déposé a la surface de
I’éprouvette de fragmentation comportant un fil de chanvre orienté a 0°. Cependant, le fil étant situé au
ceeur de I’éprouvette, les conséquences des fragmentations du fil n’ont pas été perceptibles a la surface
de I’éprouvette et 1’analyse des résultats a délivré des champs de déformations homogenes le long du
fil. Un polissage jusqu’au fil a donc été tenté et a nécessité de traverser la moitié de 1’épaisseur de
I’éprouvette pour atteindre le fil. Cependant, les nombreuses imperfections présentes en surface et au
ceeur de 1’éprouvette ont été révélées par le polissage. De plus, I’élimination de la moitié de I’ épaisseur
de I’éprouvette par polissage est une opération délicate a réaliser lorsque I’on souhaite obtenir une
surface plane pour y déposer un mouchetis. Les résultats ont montré de nombreux problémes de
corrélations des images liées a ces difficultés. Une expérimentation spécifique a donc été développée
pour étudier la loi de comportement a I’interface.

Un nouveau type d’éprouvette monofilamentaire, avec un fil orienté a 90° dans I’éprouvette a été
congu. Dans cette configuration, un simple polissage d’une tres fine épaisseur permet de révéler la
section du fil et de laisser une surface plane facilitant le dépdt du mouchetis pour assurer des
corrélations importantes. Des éprouvettes de géométrie haltere possédant une orientation du fil a 90°
ont donc été spécifiquement développées (Figure 4.22a). Il est a noter que pour 1’étude de ces
éprouvettes, 1’axe 1 correspond a la direction de D’épaisseur de 1’éprouvette, et est donc
perpendiculaire a I’axe de traction. L’objectif est d’utiliser la section du fil sortant sur la tranche de
I’éprouvette pour étudier le comportement de 1’interface chanvre/époxy en mesurant les déformations
au voisinage du fil. Pour cela, les éprouvettes ont ét¢ mouchetées sur la tranche grace a un mouchetis
possédant des grains d’environ 7,5 pm (Figure 4.22b). La technique de photoélasticimétrie a

également été utilisée pour vérifier I’application d’une sollicitation en traction pure sur I’éprouvette.
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Lors du dépouillement des essais, la position des fils a 90° a été repérée une fois 1’éprouvette mise en
place et a permis le choix de la zone d’étude autour du fil. La zone d’étude a été maillée tous les 25
pixels avec une fenétre de corrélation de 60x60 pixels? ce qui correspond a un point de mesure tous les
58,8um avec une fenétre de corrélation de 141x141um?. Pour cela, ce travail a nécessité le
développement d’un maillage adaptatif ayant pour but de viser toujours le méme point physique de
I’éprouvette. A chaque nouvelle image, le maillage est donc déplacé en fonction du déplacement des

points du maillage précédent. Les résultats seront toujours rapportés au maillage initial (Figure 4.22b).

Cameéra

Direction de traction

l

Maillage 2 -

Maillage 4.

(b)

Figure 4.22: Géométrie des éprouvettes monofilamentaires a 90° en chanvre/époxy (a). Principe du
maillage adaptatif pour le dépouillement des mesures par corrélation d’images sur éprouvette
monofilamentaire chanvre/époxy a 90° (b).
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1.4.2 Etude du champ de déformations

Les résultats de cette étude expérimentale peuvent €tre retranscrits sous forme de cartographies du
champ de déformations obtenues pour différentes valeurs du pourcentage de déformation a rupture. La
Figure 4.23 présente les résultats obtenus pour les champs de déformation €, sur une éprouvette
monofilamentaire chanvre/époxy avec fil non traité a 90°. Les cartographies complétes des champs de

déformations €, et €, sont présentées en Annexe V.

€9

+1.500e-01
+1.410e-01
+1.320e-01
+1.230e-01
+1.140e-01

+6.0892-03
-2.906e-03
-11190e-02

% de déformation

macroscopique a rupture

Figure 4.23: Cartographies du champ de déformation &,, mesurées sur la tranche d’une éprouvette haltere
monofilamentaire chanvre/époxy avec fil a 90° sollicitée en traction, par la technique de corrélation
d’images.

Les résultats montrent que la présence du fil est tres légerement visible a 13% de la déformation a
rupture. A partir de 59% de la déformation a rupture, les ellipses qui matérialisent le transfert de
charge dans la matrice sont détectées. Le fil se comporte en réalité comme un concentrateur de
déformations au sein de la matrice époxy comme en témoignent les résultats sur ce type d’éprouvette.

Expérimentalement, on a constaté une rupture du fil par le milieu comme montré en Figure 4.24.
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Figure 4.24: Eprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a
90° avant et apres rupture en traction.

Le fil posseédant un diametre proche de 305 + 60 um, la Figure 4.23 indique qu’il existe un gradient de
déformation au sein du fil. Pour comprendre plus en détail le développement du champ de déformation
au sein de I’éprouvette de type haltere, trois chemins ont été choisis sur la zone maillée et sont

présentés en Figure 4.25.

€2
+1.500e-01
+1.410e-01
+1.320e-01
+1.230e-01
+1.140e-01
+1.050e-01
+5.6032-02
+8.7042-02
+7.8042-02
+6.9052-02
+6.0062-02
+5.106e-02
+4.2072-02 . .
+3.307e-02 Chemin 1
+2.4082-02
+1.508e-02
+6.0892-03 E
-2.306e-03 2
-1.190e-02 Chemin 2

Chemin 3 &

Figure 4.25: Choix des chemins de visualisation de la déformation.

Le premier chemin traverse le cceur du fil, le second chemin traverse les ellipses en périphérie du fil et
le troisieme est situé dans la résine époxy loin de I’influence du fil. La déformation dans la direction 2
de traction a été mesurée pour ces trois chemins pour différentes valeurs du pourcentage de

déformation a rupture de 1’éprouvette, les résultats sont présentés en Figure 4.26.
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Figure 4.26: Déformation ¢, le long des chemins de neeuds pour différents taux de déformation
macroscopique, mesurée par corrélation d’images sur éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

Sur chacune des images, le diametre du fil est matérialisé par des traits noirs. Les résultats sur le
chemin 1 et le chemin 2 montrent qu’a 55% de la déformation a rupture, le ceeur du fil atteint 3,3% de
déformation et la déformation maximale constatée dans les ellipses est de 1,7%. A 83% de la
déformation a rupture, le coeur du fil atteint une valeur de déformation maximale de 7,9 % et les zones
elliptiques de transfert de charge présentent des valeurs de déformation de 3,4%. Enfin a 94% de la
déformation a rupture, la déformation est de 14,9% au cceur du fil et de 5,4% dans les zones
elliptiques. Sur le chemin 3, les valeurs de déformations sont bien plus faibles, atteignant au maximum
2,2% en dehors des zones de proximité des ellipses ou I’influence du fil est encore élevée.

Sur le chemin 1, les résultats montrent un profil quasi-symétrique de la répartition des déformations
sur le fil. La légere dissymétrie pouvant sans doute étre attribuée au fait que le fil n’est pas
parfaitement circulaire. Le gradient de déformation s’accentue quand on augmente le pourcentage de

la déformation a rupture. Ce gradient est a mettre en relation avec la structure hélicoidale du fil,

sollicité dans le sens transverse. La plus grande valeur de déformation est détectée au centre du fil. En
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effet, le fil est constitué d’un ensemble de fibres enroulées en spirale. Lors de la traction, les fibres
périphériques sont tirées vers 1’extérieur, le processus de rupture du fil dans le sens transverse conduit
a une destruction de la structure hélicoidale du fil et donc a des valeurs de la déformation tres
importantes (jusqu’a 14,9% de déformation au cceur du fil alors que le fil ne se déforme que de 2,1 +
0,2 % dans le sens longitudinal).

Pour permettre une définition plus fine du gradient dans le fil, le maillage a été affiné (en placant un
point de mesure tous les 10 pixels c'est-a-dire tous les 23,5 pm contre tous les 58,8 um pour le
maillage précédent). La Figure 4.27 présente une comparaison des résultats obtenus a 94 % de la

déformation a rupture pour les deux maillages.

0,2

—+— tous les 25 pixels
0,18 1 [tous les 10 pixels |

0,16
0,14

0,12 1

E»

0,1
0,08 -
0,06
0,04

0,02 4

0 100 200 300 400 500 600 700 800
abcisse curviligne (pixels)

Figure 4.27: Déformation &, le long d’un chemin traversant le fil pour
deux maillages, mesurée par corrélation d’images sur éprouvette
monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

Les résultats obtenus sur les deux maillages sont cohérents. Malgré la superposition plus importante
des fenétres de corrélation qui possedent une taille de 60 x 60 pixels?, le maillage le plus fin permet,
logiquement, de définir plus précisément le gradient dans le fil. L’utilisation d’une fenétre de
corrélation plus petite permettrait encore d’affiner ces mesures, mais cela necessiterait des
grandissements plus importants et donc 1’utilisation par exemple d’objectifs de microscope, ce qui
pourrait conduire a d’autres difficultés de mesure (perte de profondeur de champ) et n’a pas été réalisé
ici.

Pour étudier plus précisément la liaison fil imprégné/matrice, différents points ont été choisis pour étre
suivis durant ’essai. Le choix de ces points est lié au diametre du fil : la Figure 4.28 présente une
représentation schématique du diametre du fil estimé a 305 um pour le cercle central, la variation de
60 um a été prise en compte griace aux deux cercles périphériques. Deux points ont été choisis dans la
matrice rl et r2, trois points au cceur du fil f1,f2 et f3 et trois points pour représenter 1’interface

fil/matrice 11,12 et i3.
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€2

+1.500e-01
+1.410e-01
1

1
+1.050e-01
+9.6032-02
15,

Figure 4.28: Positionnement des points de suivi dans le fil (f1,f2, f3) a I’interface
(i1,i2,i3) et dans la matrice (r1,r2) pour le dépouillement des mesures par
corrélation d’images.

En chacun de ces points et a chaque étape de I’essai, les valeurs de déformation mesurées par
corrélation d’images et les valeurs correspondantes de la contrainte appliquée a 1’éprouvette ont été
relevées. Il est ainsi possible de reconstituer le comportement «local » en chacun de ces points au
cours de I’essai. La Figure 4.29 présente ainsi les résultats obtenus pour les trois déformations €1, €,

€12 dans le plan de la tranche de 1’éprouvette.
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Figure 4.29: Suivi, par corrélation d’images, des courbes contrainte macroscopique — déformation locale en
différents points au voisinage de I’interface fil/matrice lors d’un essai de traction sur éprouvette
monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

Dans la direction de traction, la déformation &, la plus importante est détectée dans le fil, le gradient
précédemment observé dans le fil est visible grace aux trois points du fil testés, les points f2 et f3 étant
tres similaires. En mesurant la pente des courbes contrainte macroscopique-déformation locale dans le
fil, on détermine un module transverse E,, du fil de 1264 + 154 MPa. Cette valeur est tout a fait
cohérente avec les calculs du modele analytique qui prévoyaient un module transverse du fil de 1174
MPa. Les points situés dans I'interface présentent des courbes intermédiaires entre les déformations
des points du fil et celles des points de la résine. Les résultats de la Figure 4.29b indiquent que la
déformation ¢, des points de la résine est négative et proche de celles de certains points du fil. La
déformation €, négative de la résine s’explique bien par I’effet Poisson. Dans le fil, deux points du fil
présentent des valeurs de g;; proches de celles des points choisis dans la matrice alors qu’un point
présente une dilatation. La structure hélicoidale du fil permet peut &tre au fil de résister a la

compression induite par le coefficient de Poisson de la résine. Les points situés a I’interface fil/matrice
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présentent de fortes valeurs négatives de €;; qui seront accentuées par la dilatation de certains points
du fil.
En effet, la Figure 4.30 présente, sous forme de cartographie, le champ de déformation &;; obtenu pour

94% de la déformation macroscopique a rupture.
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Figure 4.30: Cartographie du champ de déformation &;; mesurée sur la tranche
d’une éprouvette haltere monofilamentaire chanvre/époxy avec fil a 90°
sollicitée en traction, par la technique de corrélation d’images.

Les points f1, f2 et f3 choisis précédemment ont été retranscrits sur la Figure 4.30. Cette cartographie
confirme les constatations précédentes : des zones de déformation €;; négatives de part et d’autre du fil
sont observées. Puis, au fur et 2 mesure que 1’on s’approche du fil, les valeurs de la déformation &,
tendent vers des valeurs positives atteintes au cceur du fil. Le fil se comporte comme un défaut, ce
profil explique 1’évolution constatée pour le point f2 sur la Figure 4.29b.

Enfin, en ce qui concerne la déformation de cisaillement €5, on constate sur la Figure 4.29¢ que les
valeurs mesurées restent faibles par rapport a &, et sont assez bruitées. Cependant, les résultats
obtenus montrent bien que ce sont les points situés a I’interface fil/matrice qui subissent les plus fortes
déformations de cisaillement, ce qui montre la nécessité de caractériser sa tenue en cisaillement,
comme nous 1’avons fait précédemment avec les essais de fragmentation.

Le suivi de points situés dans le fil, dans la résine ainsi qu’a I’interface fil/matrice donne de précieuses
informations sur la liaison fil imprégné/matrice dans les composites chanvre/époxy. Dans cette
configuration, la sollicitation est transverse au fil et met donc en jeu le caractere orthotrope du fil et le
transfert de charge fil/matrice dans la direction normale au fil se rapporte a cette sollicitation

particuliere. Une premiére approche de la simulation numérique de cet essai avec le fil orienté a 90° a

donc été proposée sur cette base.
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1.4.3 Simulation numérique de 1’essai de traction avec fil orienté a 90°

1.4.3.1 Lois de comportement des matériaux

Dans cette simulation, le fil de chanvre a été modélis€ comme un cylindre homogene
présentant un comportement orthotrope linéaire élastique. Les données expérimentales d’entrées
utilisées sont le module longitudinal déterminé grace aux essais de traction (Tableau 3.8), le module
transverse expérimental déterminé par corrélation d’images numériques de mouchetis. Le module de
cisaillement et le coefficient de Poisson utilisés en entrée sont issus du modele analytique. La loi de
comportement élasto-plastique de la résine époxy est celle obtenue expérimentalement, comme dans la
simulation numérique du processus de fragmentation. En premiere approche, I’interface a été simulée
soit par un contact parfait entre les deux matériaux soit par une interface imparfaite similaire a celle
utilisée lors de la simulation du processus de fragmentation. L’interface imparfaite a donc été
modélisée par une pression normale entre le fil et la matrice exercée sur les groupes de nceud de
chaque surface. Le comportement tangentiel a été modélisé par une loi de frottement avec un
coefficient de frottement pu de 0,7 déterminé grace a la simulation numérique du processus de

fragmentation.

1.4.3.2 Géométrie de I’éprouvette et chargement

La géométrie des éprouvettes utilisées dans la simulation numérique correspond a celle des
essais expérimentaux. Le fil cylindrique homogene a été inséré dans un trou de méme diametre,
transversal a I’axe de traction. Le maillage est constitué d’éléments C3D8R avec intégration réduite.
La sollicitation de traction pure a été modélisée en soumettant I’une des extrémités & un déplacement
dans la direction 2. Sur cette extrémité, le déplacement a été considéré nul dans les directions 1 et 3.

L'autre extrémité a été encastrée. La vitesse de déplacement est constante et imposée a 0,5 mm/min.
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Figure 4.31: Maillage tridimensionnel par éléments finis de
I’éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

1.4.3.3 Comparaison avec les résultats des essais expérimentaux

La Figure 4.32 présente la répartition des déformations &y, autour du fil pour la simulation
numérique avec une interface parfaite (a) ou avec une interface imparfaite (b) et est comparée aux
résultats expérimentaux (c). Les données sont présentées sur une méme échelle de couleur de valeurs

pour permettre une comparaison quantitative des résultats.

€22 E22

-2,906e-03
-1.190e-02

Axe de
traction e .de
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2

L, L.,

(a) (b) (©
Figure 4.32: Champ de déformation &,, pour deux simulations numériques : interface parfaite (a) , interface imparfaite (b)
et comparaison avec les mesures par corrélation d’images (c) pour I’éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.
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Les résultats de l’interface parfaite ne correspondent pas a la visualisation des cartographies
expérimentales. Dans le cas de I’interface imparfaite, les ellipses de transfert de charge sont bien
présentes comme dans la cartographie expérimentale avec des valeurs de déformation &, plus faibles.
Cependant, ce modele conduit a I’apparition de décohésions a I’interface fil/matrice dans la direction
de la sollicitation, comme on peut le voir sur la Figure 4.32b: les zones blanches dénotent de
I’absence de cohésion entre le fil et la matrice. La Figure 4.33 présente les résultats le long d’un
chemin traversant le cceur du fil pour les simulations numériques avec les deux types d’interfaces et la

comparaison avec les valeurs expérimentales.
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Figure 4.33: Visualisation de la déformation &), le long d’un chemin traversant le fil pour les deux
simulations par éléments finis et comparaison avec les résultats expérimentaux obtenus par corrélation
d’images sur une éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

Ces résultats montrent que ni la simulation avec I’interface parfaite ni celle avec I’interface imparfaite
ne parviennent a restituer le comportement du fil mesuré expérimentalement. Cela s’explique par le
fait que, dans ce modele, seule la matrice est sollicitée. Il faudrait donc modéliser plus finement la
liaison fil imprégné/matrice. De plus, le fil de chanvre a été modélisé comme un cylindre homogene
auquel les propriétés des fils de la campagne expérimentale ont été attribuées. Ces propriétés
correspondent a celles d’un fil brut sollicité en traction et different certainement de celles d’un fil

imprégné de résine époxy soumis a une méme sollicitation.

La Figure 4.34 présente les cartographies de la déformation €;; pour la simulation avec I’interface

imparfaite et pour les résultats expérimentaux obtenus par corrélation d’images.
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Figure 4.34: Cartographies de la déformation &;; obtenues par la simulations avec interface imparfaite (a)
et par mesures par corrélation d’images (b) sur une éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90°.

Etant donnée la maniere dont a été modélisée I’interface imparfaite, les résultats de la simulation
numérique ne permettent logiquement pas de modéliser le champ de déformation au cceur du fil.
Cependant, le profil de la déformation transverse €;; présente, en périphérie du fil, des allures voisines
de celles mesurées expérimentalement et en particulier, une zone de déformation &, qui tend a étre

positive sur un axe vertical traversant le fil.

I.5. Bilan sur la caractérisation de I’interface fibre/matrice

Les propriétés interfaciales des composites chanvre/époxy ont été tout d’abord caractérisées
par des tests de fragmentation. Les résultats obtenus ont souligné 1’importance de 1’optimisation de
I’interface fibre/matrice dans les composites a renforts fibres naturelles en montrant une contrainte
critique de cisaillement interfacial plus faible dans les composites chanvre/époxy que dans les
composites verre/€poxy. Des simulations numériques de tests de fragmentation sur éprouvettes
monofilamentaires chanvre/époxy ont également été développées, avec plusieurs types d’interface. Les
résultats ont permis d’obtenir une estimation conservative de la contrainte critique de cisaillement
interfacial. Afin d’étudier plus précisément la liaison fil imprégné/matrice dans ces matériaux, des
mesures par corrélation d’images numériques ont été réalisées sur la tranche d’éprouvettes
monofilamentaires a 90°. Les lois de comportement de points situés dans le fil, dans la matrice et a
I’interface fil/matrice ont ainsi pu étre déterminées expérimentalement et pourront constituer une base
d’amélioration de la simulation numérique proposée. Cette simulation numérique de la liaison
fil/matrice est une premiere approche, de nombreuses pistes d’amélioration sont envisageables. Tout

d’abord, il serait intéressant, dans un travail futur, de proposer une loi cohésive modélisant
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I’interphase entre le fil et la matrice. Pour cela, la matrice d’élasticité des éléments cohésifs, qui
permet de définir un comportement couplé sous forme d’une loi de traction/séparation, pourrait
intégrer les parametres directement identifiés expérimentalement. Cette loi cohésive devra étre validée
sur la simulation numérique de I’essai avec fil orienté a 90° avant d’étre intégrée pour définir la loi de
comportement de I’interphase dans la simulation numérique du processus de fragmentation. De plus,
dans les composites a fibres naturelles qui connaissent une grande variabilité, il serait intéressant de
faire varier les parametres d’entrée de la simulation numérique selon les distributions statistiques

définies expérimentalement.
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Chapitre II. Optimisation de ’interface

fibre/matrice des composites

L’optimisation de [’interface fibre/matrice dans les composites a renforts fibres naturelles
constitue I’un des leviers au remplacement des fibres synthétiques par des fibres naturelles. Le but de
ce chapitre est d’analyser l'influence de deux procédés d’optimisation de !’interface fibre/matrice : les

traitements thermiques et les traitements chimiques.

I1.1. Influence des traitements thermiques du renfort sur le

comportement mécanique des composites.

La forte nature hydrophile des fibres naturelles impose de contrdler la stabilité des fibres par
rapport a I’eau pour éviter une trop faible compatibilité avec une matrice fortement hydrophobe.
Dans cette étude, différentes températures d’étuvage des renforts ont été testées, pour chacune d’entre
elles, I’étuvage est réalisé sur 24 heures.
L’influence des traitements thermiques a tout d’abord été analysée au moyen d’essais de traction sur
fils de chanvre et sur tissus de chanvre. Le nombre d’essais effectués n’a pas permis de réaliser une
étude statistique sur ces échantillons. Les valeurs calculées sont donc les moyennes arithmétiques des
valeurs mesurées. Les caractéristiques mécaniques obtenues sont présentées respectivement dans les

Tableau 4. 4 et Tableau 4. 5.

Diameétre (um) densité
Fils Etuvage (Laplace- D E (MPa) Omax (MPa) £""(%)
Gauss)

10000 = 2500 . 2,1+0,2

F5 Aucun 305 + 60 1,14 (Laplace-Gauss) 191+ 38 (Weibull) (Weibull)
F5-40 40°C 320 =35 1,04 11692 + 1625 268 + 37 22+0,4
F5-105 105°C 300 + 60 1,18 12836 + 7783 270 + 141 2,0+0,3
F5-120 120°C 350 £ 65 0,87 11060 £ 570 254 £ 86 2,4+£0,5

Tableau 4. 4. Caractéristiques des fils de chanvre pour différentes températures d’étuvage.
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Nomenclature | Etuvage E (MPa) Gmax (MP2) | €™ (%)
T5b Aucun 1786 £ 557 22,7+£0,3 1,95 +0,03
T5-40 40°C 1136 £ 156 22 +£3 2,27 +£0,24
T5-80 40°C 1191 £ 265 282 2,1+£0,2
T5-105 105°C 1378 + 51 26 +3 2,10+£0,14
T5-120 120°C 1367 £ 195 20+3 2,29 +£0,19
T5-160 160°C 1371 £ 44 17,7+0,8 1,54 £ 0,08

Tableau 4. 5. Caractéristiques des tissus de chanvre pour différentes températures d’étuvage.

Compte tenu des dispersions, les résultats obtenus sur les fils de chanvre étuvés a différentes
températures ne permettent pas de conclure quantitativement sur l’influence de la température
d’étuvage sur le diametre et les caractéristiques mécaniques des fils. Au contraire, les résultats obtenus
sur les tissus suggerent une diminution de la rigidité des tissus due a I’étuvage. En effet, les modules
d’Young des tissus étuvés sont inférieurs a ceux des tissus non étuvés quelle que soit la température
d’étuvage. La contrainte maximale atteinte est plus importante pour une température d’étuvage de
40°C ou de 105°C pour les fils et de 80°C ou de 105°C pour les tissus. Cette contrainte maximale
diminue a partir de 120°C pour les deux matériaux, température pour laquelle un changement de
coloration des tissus est constaté.

La technique d’émission acoustique a permis de montrer que les courbes du nombre cumulé

d’évenements acoustiques sont similaires pour les fils non étuvés et étuvés a 105°C (Figure 4.35).

100
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90 { |-=F5-2
——F5-3
80 1| F5-105-1
— F5-105-2
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20 4
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Nombre cumulé d'événements /nombre total EA (%)

ele® (%)

Figure 4.35: Nombre cumulé d’évenements acoustiques en fonction du taux de déformation pour des
fils de chanvre étuvés a 105°C et non étuvés.

De plus, le processus de rupture des fils et des tissus ne présente pas de différence notable pour les
différentes températures d’étuvages testées. L’augmentation de la contrainte maximale constatée a

gouverné le choix des traitements thermiques testés sur les composites chanvre/époxy. Des tissus non
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étuvés ou étuvés a 40°C ou 105°C ont donc été utilisés comme renfort pour étudier I'influence des

traitements thermiques sur le comportement mécanique des composites chanvre/époxy.

Les matériaux composites chanvre/époxy utilisés dans cette étude sont répertoriés dans le Tableau 4.6.

Grammage
tissu Densité du
Nomenclature| Etuvage (g/m?) composite D v (%)
C14 Aucun 193 1,240 + 0,010 31+4
C15 40°C 199 1,210 + 0,020 37+ 4
C16 105°C 181 1,180 + 0,040 37+ 4

Tableau 4.6. Caractéristiques physiques des composites chanvre/époxy étudiés.
Des essais de traction sur composites [+45/-45]; sollicitant plus particulierement I’interface ont été

menés. Les courbes de traction des composites [+45/-45]; non étuvés, étuvés a 40°C et 105°C sont

présentées en Figure 4.36 et associées au Tableau 4.7.
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Figure 4.36: Courbes de traction contrainte ¢,,/ Déformation &,, avec x axe de traction. Essai de
traction sur composites chanvre/époxy [+45/-45]; non étuvés , étuvés a 40°C et étuvés a 105°C.

Nomenclature v¢ (%) | Densité D | E (MPa) (;/I“ii;) Erav "P(%) | E/D (MPa) ((;1'\“;;,{3
C14 ( non étuvé) 31+4 [ 1,24 +0,01 | 5660+125| 64«3 3,1+0,5 |4561 +101 52+ 2
C15 (étuvé 40°C) | 37+4 | 1,21 +£0,02 5731 £469| 595 3,6 0,5 |4724 302 49 +4

C16 (étuvé 105°C) | 37+4 | 1,18+£0,04 | 5207 £75 62+2 2,6+0,2 4416 + 64 53+2

Tableau 4.7. Caractéristiques mécaniques de composites chanvre/époxy [+45/-45]; non étuvés,
étuvés a 40°C ou 105°C.

Les rigidités et les contraintes maximales atteintes par les composites [+45/-45]; pour différents
étuvages sont identiques. Seules les déformations a rupture sont moins importantes dans le cas de
composites étuvés a 105°C. Lors des cycles de cuisson des composites réalisés par moulage sous
pression, les renforts sont soumis a des températures importantes allant jusqu’a 100°C. Un étuvage

préalable des tissus a une température supérieure a la température de polymérisation permettrait peut
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étre d’éviter un rejet d’eau de la part des tissus lors du processus de cuisson. Cependant, 1’analyse
calorimétrique réalisée sur les composites chanvre/époxy n’a pas permis de déceler la présence d’eau
rejetée lors du cycle de cuisson. Aucune conséquence sur les températures de transition vitreuse dans
les composites testés n’a été détectée (Tableau 4.8), le taux de réticulation de la matrice est donc

1dentique pour des composites étuvés ou non étuvés.

Matériau Tg(°C)

C14 ( non étuvé) 893
C15 (étuvé a 40°C) 84 %3
C16 (étuvé a 105°C) 87%3

Tableau 4.8. Analyse calorimétrique de composites chanvre/époxy étuvés ou non.

Par ailleurs, les courbes caractéristiques de 1’évolution du parametre d’endommagement d ainsi que
celle du nombre cumulé d’évenements acoustiques sont identiques pour les composites présentant
différentes températures d’étuvage de renforts. De plus, les observations microstructurales des facies
de rupture n’ont pas permis de détecter de différences dans le processus de rupture ou dans
I’architecture mésoscopique des composites. L’étude expérimentale de I’influence des traitements
thermiques des renforts sur le comportement des composites conduit donc a conclure qu’une absence
d’étuvage des renforts semble étre la solution la plus adaptée aux composites chanvre/époxy tant au

niveau énergétique que mécanique.

I1.2. Influence des traitements chimiques du renfort sur le

comportement mécanique des composites

La qualit¢ de linterface fibre/matrice dans les composites dépend notamment de la
compatibilité fibre/matrice. Plus particulierement, les fibres végétales sont souvent traitées pour
optimiser la mouillabilité de la résine et 1’ancrage mécanique. Notamment, le traitement alcalin des
fibres naturelles induit des modifications de la composition chimique des fibres, de leur indice de
cristallinité, de I’ orientation et du degré de polymérisation des fibres.

Dans cette étude, deux traitements des tissus de chanvre ont été mis en place, un traitement a
I’hydroxyde de sodium ainsi qu’un traitement couplé «hydroxyde de sodium + peroxyde
d’hydrogene». Le traitement a I’hydroxyde de sodium consiste a plonger les tissus dans 1L d’une
solution d’hydroxyde de sodium de concentration volumique 25g/L. a 90°C durant 20min, puis a rincer
a I’eau claire jusqu’a neutralité des tissus. Ensuite, un étuvage a 40°C durant 4 jours a été réalisé.

Pour le traitement «hydroxyde de sodium + peroxyde d’hydrogéne», les tissus sont placés dans une

solution basique de peroxyde d’hydrogene (25 g d’hydroxyde de sodium dans 1 L de peroxyde
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d’hydrogene a 30 wt%), puis rincés a 1’eau claire jusqu’a neutralité des tissus, enfin un étuvage a 40°C

durant 4 jours est réalisé.

11.2.1 Comportement mécanique

L’influence des traitements chimiques sur le comportement mécanique des fils a été étudiée et les

résultats sont présentés dans le Tableau 4.9.

Fils traitement ® (um) | densité D E (MPa) Omax (MPa) | &rypt (%)

10000 = 2500 19138 | 2,120

F> Aucun 305 +60 U141 aplace-Gauss) | (Weibull) | (Weibull)

F5-tl NaOH (2,4 wt %) | 351+38 0,86 3898 + 1151 18155 |3,9%0.2
NaOH+H,0,

F5-12 (NaOH : 22 wt %) | 339+26 | 0092 1402 + 639 S2+11  [3,7+04

(H,0, : 26 wt%)

Tableau 4.9. Caractéristiques des fils de chanvre pour différents traitements chimiques.

Les résultats montrent une diminution importante des caractéristiques mécaniques des fils de chanvre
traités. La diminution la plus importante étant due au traitement «NaOH+ H,0,». En effet, le module
d’Young des fils de type F5 est de 10000 + 2500 MPa contre 3898 + 1151 MPa pour le traitement
NaOH et 1402 + 639 MPa pour le traitement «NaOH+ H,0,». De méme, la contrainte maximale des
fils de type F5 est de 191+ 38 MPa contre 181 + 55 MPa pour le traitement NaOH et 52 + 11MPa pour
le traitement «NaOH+ H,O,». Dans la bibliographie, Mwaikambo et al. [18] ont montré que le module
d’Young et la contrainte a rupture des faisceaux de fibres augmentent aprés un traitement alcalin
jusqu’a une concentration de 0,2 wt% NaOH puis diminuent. Ces résultats sont confirmés par les
travaux de Park et al. [129] qui ont constaté une diminution du module d’Young des fibres de chanvre
apres des traitements alcalins avec une solution de soude a 0,5 wt%. Dans notre étude, les traitements
a I’hydroxyde de sodium de concentration volumique 25g/L. correspondent a une fraction massique de
2,4 wt%. La diminution des caractéristiques mécaniques est donc cohérente avec les résultats de la
littérature. De plus, les traitements « hydroxyde de sodium et peroxyde d’hydrogene» sont plus séveres
que les traitements a ’hydroxyde de sodium seul, il est donc logique d’obtenir une diminution plus
importante des caractéristiques mécaniques. Par ailleurs, la déformation a contrainte maximale atteinte
est plus importante sur les fils traités (2,1 £ 0,2 % pour les fils de type F5 contre 3,7 £ 0,4 % pour les
fils traités). Cette différence suggere une modification de la structure pariétale des fibres. En effet, les
études ont montré que le traitement alcalin des fibres de chanvre induit une perte de masse qui
correspond en majorité a la solubilisation des hémicelluloses ainsi qu’a 1’élimination partielle de la
lignine et d’autres constituants mineurs des fibres [18,125-126]. Notamment, I’élimination de la

lignine rend la lamelle moyenne plus plastique [18] ce qui pourrait expliquer la déformation a rupture
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plus importante. Dans leurs travaux, Mwaikambo et al. [18] ont d’ailleurs également constaté une
déformation a rupture plus importante des faisceaux de fibres traités expliquée par une plastification
de la cellulose dans la paroi cellulaire causée par la présence de molécules d’eau dans la structure
dégradée de la paroi cellulaire.

Pour analyser les conséquences de ces variations sur le comportement mécanique des composites, des
essais de traction sur composites chanvre/époxy [+45/-45]; ont donc ét¢ menés pour les deux
traitements chimiques. Les matériaux composites chanvre/époxy utilisés dans cette étude sont

répertoriés dans le Tableau 4.10

Composites Renfort Tra;z;?:;ts des Gr?g‘;ﬁ;? ge CE;I::; tgl;) vi (%)
C14 T5b Aucun 193 +1 1,240 £ 0,010 31+4
C15 T5-40 Aucun 199 £ 1 1,210 £ 0,020 37 +4
C18 T5-40 NaOH (2,4 wt %) 184 +1 1,227 £ 0,006 29 +4

NaOH + H,0,
C19 T5-40 (NaoH : 2,2 wt %) 213 +1 1,210 £ 0,020 38+4
(H202 : 26 wt%)
C22 T6 Aucun 267 1 1,240 £ 0,010 43 +4
C23 T6 NaOH 267 £ 1 1,310 £ 0,020 37 +4

Tableau 4.10. Caractéristiques physiques des composites chanvre/époxy étudiés.

Les courbes contrainte-déformation sont présentées en Figure 4.37. Les taux volumiques de fibres
n’étant pas comparables, la Figure 4.38 présente les caractéristiques mécaniques spécifiques des
différents composites testés.
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Figure 4.37: Comparaison des courbes de traction contrainte o,,/ Déformation ¢,, de composites
chanvre/époxy [+45/-45], traités et non traités.
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Figure 4.38: Modules spécifiques E4s (a) contrainte maximale spécifique (b) et déformation a rupture (c) de
composites chanvre/époxy [+45/-45]; traités et non traités. Comparaison avec la résine époxy seule.

Pour les deux types de renfort TS et T6, malgré les diminutions importantes des caractéristiques
mécaniques des renforts causées par les traitements, les modules E4s et les contraintes maximales
spécifiques atteintes par les composites traités sont similaires a celles des composites non traités. Et,
contrairement aux constatations faites sur les fils qui montraient une déformation plus importante des
fils apres traitement, les composites réalisés avec les renforts traités se déforment beaucoup moins.
Dans la littérature, tres peu d’études présentent les conséquences du traitement alcalin sur les
propriétés mécaniques des composites a fibres longues naturelles. Les travaux de Van de Weyenberg
et al. [124] sur des composites lin/époxy traités avec des solutions de soude de 1 wt% a 3 wt% ont
montré que les traitements alcalins augmentaient les propriétés longitudinales et transverses en flexion
des composites.

Dans nos travaux, deux hypotheses distinctes ont été formulées pour expliquer ces constatations. Le
traitement a été effectué sur les tissus. La premiere hypothese consiste donc a supposer qu’il n’y a pas

de modification des caractéristiques mécaniques des composites car les fibres n’ont pas été dégradées
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par les traitements. Cependant, les déformations a rupture plus importantes dans les fils traités
semblent bien indiquer une modification de la structure des fibres liées aux traitements. La seconde
hypothese consiste a considérer que le module et la contrainte maximale sont conservés malgré la
dégradation des caractéristiques des fils car les traitements ont induit une amélioration de I’interface
fibre/matrice. Des analyses du processus d’endommagement dans ces matériaux ainsi que du

comportement de I’interface fibre/matrice ont donc été menées pour vérifier ces hypotheses.

11.2.2 Analyse du développement des endommagements.

L’influence du traitement des tissus sur 1I’évolution de I’endommagement dans les composites
chanvre/époxy a été étudiée grace a I’analyse des essais de traction instrumentés par émission
acoustique pour les composites chanvre/époxy [+45/-45]; a renfort TS. Les résultats sont présentés en
Figure 4.39a. De plus, des essais de traction a chargements répétés progressifs réalisés sur ces
matériaux ont également permis de suivre 1’évolution de leur perte de rigidité. La Figure 4.39b

présente une comparaison des évolutions de I’indicateur d’endommagement d.
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Figure 4.39: Nombre cumulé d’événements acoustiques (a) et évolution du parametre d’endommagement d (b) en
fonction du pourcentage de déformation a rupture dans les composites chanvre/époxy a renfort T5 traités et
non traités.
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La Figure 4.39a présente la courbe du nombre cumulé d’événements acoustiques pour le composite a
renfort TS non traité ainsi que pour les deux traitements présentés précédemment. Pour ces trois
matériaux, les courbes du nombre cumulé d’évenements acoustiques se confondent, il n’est pas
possible de distinguer I'influence des traitements sur ce type de courbe. Au contraire, la courbe de
I’évolution du parametre d’endommagement d en fonction du pourcentage de déformation a rupture
montre des allures bien différentes (Figure 4.39b). Le seuil d’endommagement est le méme pour les
trois types de composites, entre 7% et 10% de la déformation a rupture. Cependant la cinétique de
perte de rigidité est plus importante dans les composites chanvre/époxy non traités que dans les

composites traités. Par exemple, pour une valeur de 32,2 % de la déformation a rupture, le parametre
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d’endommagement atteint une valeur de 0,061 pour les composites C19 (traités NaOH+H,0,), de
0,128 pour les composites C18 (traités NaOH) et de 0,151 pour les composites non traités (C14). Cette
différence est encore plus marquée pour des plus forts taux de déformation a rupture. Or, les taux
volumiques de fibres de ces matériaux sont différents et varient de 29% pour C18, 31% pour C14 a
38% pour C19. L’analyse précédemment menée sur des composites a fibres de chanvre non traitées a
montré une perte de rigidité similaire pour des taux volumique de fibres 31% et 37% (Figure 3.37).
Les résultats obtenus pour les composites traités semblent donc indiquer une amélioration de
I’interface fibre/matrice dans les composites traités qui permettrait de retarder le développement de
I’endommagement et explique les pertes de rigidités moins importantes dans les composites traités que
dans les fils seuls traités.

Des observations microstructurales ont également été effectuées sur les différents matériaux testés.
Localement, ces observations montrent que, dans les composites traités ou non traités, les
imprégnations des fils semblent similaires, avec des états de surface des fibres semblables (Figure

4.40).

(a) C15 (b) C23
Figure 4.40: Facies de rupture observés au microscope électronique a balayage, composites chanvre/époxy
[+45/-45], : a)non traités, b) traités « NaOH».

Cependant, dans les composites non traités des décohésions fibre/matrice quasi systématiques a la base
des fibres ont été observées (Figure 4.41), alors que ce type d’endommagement est plus rarement
détecté dans les composites traités a 1’hydroxyde de sodium pour un méme type de renfort TS5 et
presque inexistant dans les composites traités «hydroxyde de sodium + peroxyde d’hydrogéne» a

renfort T6 (Figure 4.41).
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Figure 4.41: Faciés de rupture observés au microscope électronique a balayage, composites
chanvre/époxy [+45/-45]; : a)non traités, b) traités « NaOH +H,0, ».

Il faut noter, cependant que ces observations ont été réalisées sur deux grammages différents. Il
semblerait tout de méme que les traitements alcalins contribuent a renforcer la compatibilité de la fibre
et de la résine. Une étude plus particuliere du comportement de I’interface a donc été menée sur les
composites chanvre/époxy renforcés par des tissus traités par «hydroxyde de sodium + peroxyde

d’hydrogenes.

11.2.3 Analyse de ’interface fil/matrice

De la méme maniére que pour les composites non traités, des essais de fragmentation ont été
réalisés sur des éprouvettes monofilamentaire chanvre/époxy avec un fil traité NaOH+H,0,. Ces
essais ont permis d’obtenir des informations sur la liaison fil traité imprégné/matrice. Les différentes
longueurs de fragments ont été déterminées grace a la procédure précédemment explicitée (Figure

4.8), les résultats obtenus sont présentés dans le Tableau 4.11.

Eprouvettes L frag (mm)

DC-0-1 traité 1,26 14 | 126 138
DC-0-2 traité 2 2,43 184
DC-0-3 traité 187 2,44 2,05

Tableau 4.11. Longueurs de fragments mesurées au microscope optique sur des éprouvettes
monofilamentaires chanvre/époxy traitées « NaOH +H,0, » de type double congés.

N

Les résultats montrent une longueur moyenne des fragments a saturation plus faible pour les
éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy traitées « NaOH + H,0, » (1,3 mm contre 1,9 mm pour

les éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy non traitées (Figure 4.9)).
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Les parametres a rupture de 'interface ont été calculés pour les composites chanvre/époxy
avec un fil ayant subi un traitement «hydroxyde de sodium + peroxyde d’hydrogene». Pour cela, la
méme procédure basée sur 1’approche en contrainte formulée par Kelly-Tyson a été utilisée pour le
calcul de la contrainte critique de cisaillement interfacial. Les résultats sont présentés dans le Tableau

4.12.

Données d'entrées Grandeurs calculées
Eprouvettes
1./¢ mg ¢ (um) | o5 (MPa) | 6.(MPa) | IFSS (MPa)
oy 8.4 354 21
“‘;;‘A]ia:) ¢ 305+60 | 191+38
non traité 8,4 3,1 354 21
Traité
NaOH + H,0, 5,2 339 +26 52+ 11 111 11
(DC)

Tableau 4.12. Parametres a rupture de I’interface déterminés a partir d’essais de fragmentation sur des
éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy traitées et non traitées.

Le parametre (/_/¢ ) déterminé a saturation lors du processus de fragmentation est plus faible dans le

cas des fils traités : 5,2 pour les composites traités contre 8,4 pour les composites non traités. Cela
suggererait une contrainte critique de cisaillement interfacial plus élevée dans les composites traités.
Cependant, d’apres 1’étude expérimentale de I’influence des traitements sur les propriétés mécaniques
des renforts, dans le cas du traitement «hydroxyde de sodium + peroxyde d’hydrogene», la contrainte
maximale du fil est de 52 + 11 MPa contre 191 + 38 pour un fil non traité. Si cette diminution de
contrainte est prise en compte, la contrainte critique de cisaillement interfacial des composites
monofilamentaire traités est de 10,65 MPa contre 21,05 MPa pour un composite monofilamentaire
chanvre non traité. Si, par contre, le traitement avait permis une conservation de la valeur de la
contrainte maximale du fil, la valeur de la contrainte critique de cisaillement interfacial atteindrait
39,14MPa ce qui correspond aux données bibliographiques obtenues pour des composites verre/époxy.
Il pourrait donc étre intéressant dans des travaux futurs de réaliser ce traitement chimique avec des
doses plus faibles afin de conserver la contrainte maximale du fil.

Pour affiner I’étude de la liaison fil traité imprégné/matrice, des essais sur éprouvettes
monofilamentaires a 90° avec des fils traités ont également été réalisés. Au cours de ces essais, la
technique de corrélation d’images numériques a été utilisée pour mesurer les champs de déplacements
sur la tranche de 1’échantillon. La zone d’étude a été maillée tous les 25 pixels avec une fenétre de
corrélation de 50x50 pixels? ce qui correspond a un point de mesure tous les 60,9um avec une fenétre
de corrélation de 122 x122um2. Les cartographies du champ de déformations obtenues pour
différentes valeurs du pourcentage de déformation a rupture dans le cas d’un composite traité sont

présentées en Figure 4.42. Les différentes cartographies obtenues pour les champs de déformation ¢,
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et g, sont présentées en Annnexe VI et comparées a celles obtenues pour le composite

monofilamentaire avec fil de chanvre non traité.

-2,.906e-03
-1.190e-02

% de déformation

macroscopique a rupture

Figure 4.42: Cartographies du champ de déformation &,, obtenues par corrélation d’images sur la
tranche d’une éprouvette haltere mofofilamentaire chanvre/époxy a 90° traitée NaOH + H,0,
sollicitée en traction.

Les cartographies du champ de déformation &,, obtenues sur les éprouvettes monofilamentaires a 90°
traitées montrent quelques zones de points non corrélés dont il ne faut pas tenir compte (zones noires
et blanches). Au fur et a mesure que I’essai avance, le développement de zones elliptiques au
voisinage du fil, comparables a celles détectées sur les composites non traités, sont visibles. Ces
résultats ont également été comparés aux résultats obtenus sur le fil non traité pour un chemin
traversant le cceur du fil ainsi que pour différents points suivis durant 1’essai. La Figure 4.43 montre
une représentation schématique du chemin et des sept points choisis dans 1’éprouvette
monofilamentaire traitée, deux points ont été choisis dans la matrice rl et r2, trois points au coeur du fil

f1, £2 et f3 et trois points pour représenter 1’interface fil/matrice 11,12 et i3.
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Figure 4.43: Représentation schématique des points et du chemin choisis
pour le dépouillement des résultats de corrélation d’images sur
éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy a 90° traitée.

La Figure 4.44 présente la déformation &, a différents niveaux de la déformation a rupture de
I’éprouvette mesurée sur le chemin traversant le fil. Sur cette figure, les résultats obtenus pour les

éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy traitées « NaOH+H,O, » et non traitées sont comparés.
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Figure 4.44: Déformation &, mesurée par corrélation d’images le long du chemin traversant le
fil dans des éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy traitées NaOH+H,0, ou non
traitées.

Les résultats montrent que la présence du fil est détectée au méme moment dans les deux matériaux.
Le gradient de déformation constaté précédemment sur le fil est présent dans les deux matériaux et

s’accentue avec I’augmentation du pourcentage de la déformation a rupture. La plus grande valeur de
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la déformation est détectée au centre du fil pour des valeurs similaires compte tenu des dispersions de

mesure.

La Figure 4.45 compare la courbe des déformations €, €1, €, aux différents points choisis, en

fonction de la contrainte macroscopique, pour les éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy

traitées et non traitées.
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Figure 4.45: Suivi, par corrélation d’images, des courbes contrainte macroscopique — déformation locale en
différents points au voisinage de I’interface fil/matrice lors d’un essai de traction sur éprouvettes
monofilamentaires chanvre/époxy a 90° traitées NaOH+H,0; ou non traitées.

Dans la direction de traction (Figure 4.45a), les points situés dans la résine, a I’interface et dans le fil
présentent des évolutions de la déformation &, similaires pour les deux matériaux. La faible
supériorité de la déformation dans les composites traités provient sans doute du fait que les derniers
points se situent a2 99,6 % de la déformation a rupture pour les composites traités contre 94 % pour les
composites non traités. Compte tenu de la dispersion, I’ensemble de ces résultats montrent donc que le
traitement chimique « NaOH+H,0, , induit des champs de déformations &y, €, et €, similaires a ceux

obtenus sur I’éprouvette chanvre/époxy non traitée dans les points du fil, de la résine et de I’interface

fil/matrice.
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Chapitre II. Optimisation

Les traitements thermiques des renforts n’ont pas induit de modifications des caractéristiques
mécaniques des composites ou de leur comportement face au développement de I’endommagement.
Les analyses menées sur deux traitements : hydroxyde de sodium et « hydroxyde de sodium+ peroxyde
d’hydrogeéne» ont montré une augmentation de la résistance des composites a la perte de rigidité sous
charge, surtout dans le cas du traitement couplé. Les tests de fragmentation réalisés sur des
éprouvettes monofilamentaires traitées a «I’hydroxyde de sodium+ peroxyde d’hydrogene» ont montré
que la longueur critique des fragments a saturation est diminuée. Toutefois les mesures des champs de
déformations a interface fil/matrice effectuées sur des éprouvettes monofilamentaires a 90° n’ont pas
permis de montrer des différences entre les fils traités a «l’hydroxyde de sodium+ peroxyde
d’hydrogeéne» et non traités. Afin de pouvoir entrer en compétition avec les fortes valeurs de la
contrainte critique de cisaillement interfacial des composites verre/époxy, les résultats suggerent de
choisir des traitements des renforts chanvre ne provoquant pas de diminution de la contrainte
maximale des renforts. Il serait alors intéressant de pouvoir caractériser les modifications des
propriétés transverses du fil induites par les traitements afin d’analyser plus finement les résultats de

la technique de mesure des déformations par corrélation d’images.

Bilan sur la caractérisation et ’optimisation de

I’interface fibre/matrice dans les composites

chanvre/époxy.

L’ optimisation de I’interface fibre/matrice dans les composites a renforts fibres naturelles est
nécessaire pour permettre aux fibres naturelles de remplacer les fibres synthétiques en tant que renfort
dans les matériaux composites. Cette optimisation ne peut étre réalisée sans une caractérisation fine de
I’interface fibre/matrice. En premiére approche, I’un des indicateurs de la qualité de I’interface est la
contrainte critique de cisaillement interfacial. L’étude expérimentale réalisée s’appuie sur des essais de
fragmentation transposés a une échelle différente pour évaluer la liaison fil imprégné/matrice. Les
résultats ont montré une contrainte critique de cisaillement interfacial plus faible dans les composites
monofilamentaires chanvre/époxy que dans les composites verre/époxy. Les simulations numériques

de tests de fragmentation sur éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy ont montré que la

simulation du transfert de charge a I'interface fil/matrice par frottement tangentiel permet d’obtenir
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une estimation conservative de la contrainte critique de cisaillement interfacial. Ces simulations
peuvent étre utilisées pour faciliter le travail d’optimisation et participent a la compréhension du
transfert de charge entre le fil de chanvre et la matrice époxy. La technique de photoélasticimétrie
vient enrichir cette compréhension grace a 1’observation de plusieurs ordres de franges isochromes.
Ces franges caractérisent un transfert de charge dans la matrice a 45° par rapport a la direction de
sollicitation. Cette compréhension a été renforcée par des mesures par corrélation d’images
numériques réalisées sur la tranche d’éprouvettes monofilamentaires a 90°. Les lois de comportement
de points situés dans le fil, dans la résine et a I’interface fil/matrice ont ainsi pu étre déterminées
expérimentalement et pourront constituer une base d’amélioration de la simulation numérique
proposée. Les techniques développées dans cette étude, notamment la photoélasticimétrie et la mesure
des déformations par intercorrélation d’images numériques ont permis de répondre partiellement a la
problématique de caractérisation de la liaison fil imprégné/matrice. La technique de mesure des
déformations par intercorrélation d’images numériques a été utilisée dans une configuration
particuliere, pour une sollicitation transverse au fil. Il serait intéressant de comparer les résultats de
cette étude a des résultats issus de cette méme technique dans une configuration de sollicitation
parallele au fil, ce qui nécessiterait la fabrication d’éprouvettes monofilamentaires plus spécifiques.
Les premiers essais d’optimisation avec des traitements thermiques et chimiques des renforts ont
montré que les traitements chimiques testés permettent d’augmenter la résistance des composites a la
perte de rigidité sous charge, surtout dans le cas du traitement couplé. Ces résultats suggerent de
poursuivre ce type de traitement alcalin en choisissant cependant des traitements ne provoquant pas de
diminution de la contrainte maximale des renforts afin d’atteindre une contrainte critique de

cisaillement interfacial élevée.
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Dans un contexte actuel de plus en plus axé sur la prise en compte des impacts
environnementaux, les fibres naturelles peuvent constituer une alternative intéressante aux fibres de
verre. Cependant, il existe de nombreux verrous techniques a leur utilisation en tant que renfort dans
les composites. La reproductibilité de leurs caractéristiques physiques et mécaniques est faible. Peu
d’études traitent de la réponse des composites a fibres naturelles face a I’endommagement. Les
renforts longs tels que les fils ou les tissus qui pourraient constituer des solutions compétitives ne sont
que tres peu étudiés. De plus, la compatibilité entre la matrice hydrophobe et les fibres hydrophiles
reste tres délicate.

Pour tenter de répondre aux nombreuses problématiques posées par 1’utilisation des fibres
naturelles en tant que renfort dans les matériaux composites, trois themes majeurs ont été abordés dans
ce travail : la caractérisation microstructurale et mécanique de chacune des différentes échelles qui
composent les composites a renfort tissu de chanvre, de lin et de verre, I’analyse des mécanismes
d’initiation et de développement des endommagements dans les composites verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy et la caractérisation de ’interface fibre/matrice et de la liaison fil imprégné/matrice
époxy dans les composites chanvre/époxy. A chaque étape, les essais mécaniques menés et leurs

instrumentations ont été adaptés pour répondre aux difficultés inhérentes a chaque matériau.

La microstructure des différents matériaux a été étudiée au moyen d’analyses calorimétriques
et de mesures de densité couplées a des observations microscopiques. Ces analyses ont révélé la
complexité de la microstructure des fibres naturelles. Des analyses statistiques ont permis d’évaluer les
propriétés mécaniques des faisceaux de fibres et des fils de chanvre, de lin et de verre et de quantifier
leurs variabilités. Ces données ont alimenté un modele analytique permettant d’obtenir une estimation
des caractéristiques mécaniques des composites en partant des propriétés des constituants élémentaires
de la fibre: la cellulose, la lignine et I’hémicellulose. Pour analyser les mécanismes
d’endommagement dans les matériaux étudiés, des observations microscopiques ont été couplées a la
technique d’émission acoustique et au suivi de la perte de rigidité. Une premicre approche
macroscopique a notamment confirmé la progression plus rapide de I’endommagement dans les
composites chanvre/époxy [0/90]; et [-45/+45]; que dans leurs équivalents en composite verre/époxy
pour un méme taux volumique de fibres. En ce qui concerne les composites lin/époxy [0/90];, aucune
différence significative n’a été détectée avec les composites chanvre/€poxy. Dans les composites
chanvre/époxy [-45/+45];, I'initiation de I’endommagement semble plus précoce et la perte de rigidité
est plus importante que dans les composites lin/époxy [-45/+45]; a taux volumique de fibres
équivalent. Une seconde approche microscopique a permis d’identifier trois modes d’endommagement
principaux isolés par leurs amplitudes caractéristiques: les phénomenes matriciels, les phénomenes
interfaciaux, et les phénomenes liés au renfort. Cette approche a permis de retranscrire les scénarios de
I’évolution des endommagements dans les composites verre/époxy et chanvre/époxy. Les conclusions

ont notamment mis en évidence que la majorité des endommagements correspond a des dégradations
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de I’interface fibre/matrice. De plus, les résultats ont montré qu’il n’existe pas de lien direct entre les
deux indicateurs d’endommagement étudiés par les méthodes d’émission acoustique et de suivi de la
perte de rigidité. La caractérisation de la liaison fil imprégné/matrice dans les composites
chanvre/époxy a été réalisée en développant des éprouvettes et des essais spécifiques. Le transfert de
charge dans la matrice époxy a été caractérisé grace a 1’observation de franges isochromes au moyen
de la technique de photoélasticimétrie. Les lois de comportement de points situés dans le fil, dans la
matrice et a I'interface fil/matrice lors d’une sollicitation transverse au fil ont été identifiées en
réalisant des mesures par corrélation d’images numériques sur la tranche d’éprouvettes
monofilamentaires. Ces données contribuent a la compréhension des mécanismes complexes qui
régissent la liaison fil imprégné/matrice. De plus, les résultats de I’étude expérimentale ont montré une
contrainte critique de cisaillement interfacial plus faible dans les composites chanvre/époxy que dans
les composites verre/époxy. Grice a la prise en compte du frottement tangentiel, les simulations
numériques de ces tests de fragmentation ont fourni une estimation correcte de cette grandeur sur
éprouvettes monofilamentaires chanvre/époxy. Les premiers essais d’optimisation concernant des
traitements thermiques et chimiques des renforts suggerent de poursuivre les traitements alcalins en
ajustant les fractions massiques pour éviter la diminution de la contrainte maximale des renforts tout
en permettant une augmentation de la compatibilité fibre/matrice. Les simulations numériques
développées, qui participent a la compréhension du transfert de charge entre le fil de chanvre et la
matrice époxy, peuvent servir de base pour faciliter ce travail d’optimisation.

Ce travail a également permis d’isoler des données techniques qui permettraient d’améliorer la
compétitivité avec les fibres synthétiques. Une alimentation hydrique limitante des fibres de chanvre
utilisées en tant que renfort dans les matériaux composites semble recommandée. De plus, I’étude
comparative des caractéristiques mécaniques des composites chanvre/époxy et verre/époxy [0/90]; a
montré que pour le module d’Young, le domaine de concurrence se situe pour un méme taux massique
de fibres, inférieur a 40%. Ce résultat devra bien slr étre validé, dans un contexte industriel, a

I’échelle de la structure en situation de sollicitation.

Ce travail ouvre également des perspectives d’exploration intéressantes. Par exemple, pour
permettre une meilleure approche des propriétés mécaniques des composites par le modele analytique
développé, il serait intéressant de connaitre la composition chimique exacte des fibres utilisées. Par
ailleurs, pour poursuivre 1’analyse de la liaison fil imprégné/matrice, une étude comparative pourrait
étre menée en appliquant les essais de fragmentation développés dans cette étude a des composites
monofilamentaires verre/époxy. Et les développements construits grace a la technique de mesure de
déformation par intercorrélation d’images numériques pourraient étre mis en place sur des éprouvettes
verre/époxy similaires a celles élaborées en chanvre/époxy. Pour enrichir la simulation numérique du
processus de fragmentation, la technique de mesure de déformation a I’interface fil/matrice par

corrélation d’images numériques pourrait étre développée dans le cas d’une configuration de
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sollicitation parallele au fil. Ce travail, qui permettrait d’approfondir la compréhension des
mécanismes de transfert de charge, nécessiterait la conception d’éprouvettes spécifiques. D’autre part,
d’autres traitements des fibres pourraient étre testés. La technique de tomographie pourrait également
étre utilisée pour observer la microstructure et les endommagements des composites traités et non
traités. Des aprofondissements autour de cette technique pourraient étre réalisés pour évaluer
I’influence exacte des traitements choisis sur la structure pariétale des fibres.

Enfin, il serait intéressant de s’affranchir de la structure hélicoidale des fils. Pour cela, des
composites a renforts longs ou a renforts tissus dont les composants élémentaires seraient des
faisceaux de fibres et non des fils pourraient étre développés. Cette technique déja proposée pour le lin
par la société Dehondt pourrait étre appliquée au chanvre et permettrait de déterminer 1’influence
exacte de la structure hélicoidale du fil sur le comportement mécanique et I’évolution de

I’endommagement dans ces composites.

Ce travail avait pour objectif de comparer a la fois d’un point de vue microstructural et
mécanique les matériaux composites chanvre/€poxy et verre/époxy a renforts tissus, d’analyser leur
comportement face a I’endommagement, de caractériser I’interface fibre/matrice et la liaison fil
imprégné/matrice. Finalement, cette étude sur les nouveaux matériaux que sont les composites a
renforts tissés de chanvre a permis d’obtenir des résultats encourageants qui ouvrent des perspectives
prometteuses quant au remplacement des fibres synthétiques par des fibres de chanvre en tant que

renfort dans les matériaux composites.
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Annexes

Annexe I . Reconstruction des facies de rupture des

composites

(a) C2 (b) C5 (c) Co (d) C20 (e) C23

Figure A. 1: Exemples de reconstruction de faciés de rupture de composites [0/90]; (a,c,d) et [-45/+45]; (b,e) :
verre/époxy (a,b), lin/époxy (c) et chanvre/époxy (d,e) observés au microscope électronique a balayage.
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Annexe Il . Essai en tomographie

Plusieurs méthodes ont été testées dans cette étude pour essayer d’observer les
endommagements a cceur dans les composites chanvre/époxy. Les méthodes non destructives telles
que I’émission acoustique permettent, si I’on utilise plusieurs capteurs de triangulariser le signal afin
de positionner spatialement les endommagements, une des solutions serait de couper I’échantillon a un
endroit préalablement déterminé grace a ce type de méthodes. Cependant, cette solution confronterait
son utilisateur a plusieurs problemes, la précision et la pertinence de la triangularisation et
I’éventualité de créer des endommagements lors de la découpe de I’échantillon. Des premiers essais
ont donc été menés par radiographie X sur un échantillon de composite chanvre/€poxy imprégné de

iodure de zinc (Figure A.2a).

Faciés

Zone étudiée
Y o+
]
éprouvette X
z
S
X Y z
Plan de coupe YZ (dans lalargeur)  Plan de coupe XZ (dans la Plan de coupe XY (dans

longueur)

Pépaisseur)

(@) (b)
Figure A.2: Visualisation des plans de coupe d’un composite verre/époxy par
tomographie

Cependant, le contraste faible ne permet pas de visualiser les fils de chaine et les fils de trame
des différents plis du composite. Des essais de tomographie par rayons X sur composites verre/époxy
(Figure A.2b) ont donc été réalisés en premiere approche. Pour ces essais, I’échantillon n’a pas été
imprégné. Les différentes observations réalisées ne se sont pas révélées concluantes pour I’apport

d’informations sur les mécanismes d’endommagement des composites.



Annexe Ill . Analyses statistiques

I1.3. Influence des parametres de culture

11.3.1 Influence de I’espéce

Deux especes de plants de chanvre ont été cultivées en serre par le PhyMoTS : ’espece Félina
et ’espece Santhica. Tout d’abord, les diametres des faisceaux de fibres prélevés ont été mesurés. La

Figure A.3 présente les distributions expérimentales des diametres ainsi que les courbes de Laplace-

Gauss associées.
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Figure A.3: Distribution de Laplace Gauss appliquée aux diametres des faisceaux de fibres de chanvre de I’espece
Santhica (a) Félina (b)

Les valeurs des mesures de diametre sont d’environ 160 um pour les deux especes Tableau A.1.

R Nombre Q(pm.)
Espeéce 5z . Estimation Mg o) my £
d’échantillons
Laplace-Gauss
Santhica 23 160 + 40 3,065 4826 3,978 4,335
Felina 27 158 +24 2,075 734,1 2,927 6,999

Tableau A.1. Données statistiques sur des faisceaux de fibres de chanvre pour deux especes.

Des essais de traction ont été réalisés sur plus de 20 échantillons de chaque type de plants et ont
conduit a la détermination des courbes de Weibull se rapportant & la contrainte maximale et la

déformation a contrainte maximale (Figure A.4).

- 258 -



Annexes

—>—Santhica
—¢Félina

200 250 300 350

Contrainte maximale (MPa)

50 100 150 400 450

(a)

0,9 4
0,8
0,7 4

r{e]
o
o

0,4 1
0,3 1
0,2

0,1+

—>-Santhica
—Félina

+ + + + + + + +
1,5 2 25 3 35 4
Déformation a contrainte maximale (%)

45

(b)

Figure A.4: Statistique de Weibull appliquée aux (a) contraintes maximales et (b) déformations a contraintes
maximale de faisceaux de fibres de chanvre de I’espéce Santhica ou Félina.

Les parametres issus des courbes de Weibull sont précisés dans le Tableau A.1. Une reproductibilité

équivalente dans la distribution des contraintes (modules de Weibull m, équivalents) et des

déformations a contrainte maximale (modules de Weibull my, équivalents) est constatée pour les deux

especes. Les distributions des modules d’Young mesurés pour les deux types de plants de chanvre sont

présentées en Figure A.5 avec les courbes de Laplace-Gauss associées.
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Figure A.5: Distribution de Laplace Gauss appliquée aux modules d’Young des faisceaux de fibres de chanvre
de I’espece (a) Santhica (b) Félina.

faisceaux de fibres prélevés dans ces deux especes.

Le Tableau 3.5 présente la synthese des différentes valeurs qui ont été déterminées sur les



0 (um) ©MPD) 1 G (MP) | 53 0y (%)
N Nombre L, Estimation L A
Espece d’échantillons Estimation Laplace- Estimation Estimation
Laplace-Gauss P Weibull Weibull
Gauss
Santhica 23 160 +40 8500 + 2000 128 +£35 1,7+0,3
Félina 27 158 £24 6500 £ 2300 149 £ 30 2,104

Tableau A.2. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre de différentes
espéeces.

Les résultats montrent que compte tenu des dispersions, il est difficile de formuler des conclusions sur
des différences entre les caractéristiques mécaniques des especes Santhica et Félina de faisceaux de

fibres de chanvre.

11.3.1.1 Influence du rouissage

L’influence de la méthode de récolte a été étudiée pour des faisceaux de fibres de chanvre
ayant été récoltés avec ou sans rouissage. Tout d’abord, les diametres des faisceaux de fibres prélevés
ont été mesurés. La Figure A.6 présente les distributions expérimentales des diametres ainsi que les

courbes de Laplace-Gauss associées.
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Figure A.6: Distribution de Laplace Gauss appliquée aux diametres des faisceaux de fibres de chanvre rouies (a)
non rouies (b).

Les valeurs des mesures de diametre sont d’environ 160 pm pour les fibres rouies et non rouies
(Tableau A.3).
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Récolte de Nombre 0. (n np
.s . Estimation My [ myg €
fibres d’échantillons
Laplace-Gauss
Rouies 32 159 + 41 2,707 535,6 3,505 4,964
Non Rouies 30 168 + 32 2,3184 | 6882 | 2377 | 7452

Tableau A.3. Données statistiques sur des faisceaux de fibres de chanvre rouies et non rouies.

Des essais de traction ont été réalisés sur plus de 30 échantillons de chaque type de plants et ont

conduit a la détermination des courbes de Weibull se rapportant a la contrainte maximale et la

déformation a contrainte maximale (Figure A.7).
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Figure A.7: Statistique de Weibull appliquée aux (a) contraintes maximales et (b) déformations a contraintes
maximale de faisceaux de fibres de chanvre rouies ou non rouies.

Les parametres issus des courbes de Weibull sont précisés dans le Tableau A.3. Une reproductibilité

équivalente dans la distribution des contraintes (modules de Weibull m,, équivalents) et des

déformations a contrainte maximale (modules de Weibull my, équivalents) est constatée pour les deux

types de faisceaux de fibres. Les distributions des modules d’Young mesurés pour les deux types de

plants de chanvre sont présentées en Figure A.8 avec les courbes de Laplace-Gauss associées.
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Figure A.8: Distribution de Laplace Gauss appliquée aux modules d’Young des faisceaux de fibres de
chanvre de I’espéce (a) rouies (b) non rouies.

Le Tableau 3.6 présente une synthese des résultats.

O (um) E (MPa) Gmax (MPa) €2 Gy (%)
. Nombre L NN . N
Rouissage d’échantillons Estimation Estimation Estimation Estimation
Laplace-Gauss | Laplace-Gauss Weibull Weibull
Rouie 30 159 +41 8500 + 3000 148 +37 1,8 £0,3
Non Rouie 32 168 +32 9000 £ 3000 141 +27 1,6 £0,4

30000

Tableau A.4. Caractéristiques mécaniques statistiques de faisceaux de fibres de chanvre avec ou sans
rouissage.

Dans Ia littérature, différents travaux indiquent que I’étape de rouissage permet la dégradation partielle
des pectines, des hémicelluloses et des inter polymeres du réseau pariétal [5]. Cette dégradation joue
un réle sur ’ancrage mécanique des fibres naturelles dans les composites [27],[147]. Cependant, a
I’échelle des propriétés mécaniques sur les faisceaux de fibres, compte tenu de la dispersion des
résultats (Tableau 3.6), les modules d’Young, les contraintes maximales et les déformations a

contraintes maximales des faisceaux de fibres de chanvre rouies et non rouies sont équivalents.

I1.4. Validation de ’utilisation de la distribution normale
11.4.1 Principe

La validité d’utilisation de la distribution normale est déterminée grace a la droite de Henry qui permet
d’apprécier I’adéquation d’une distribution observée a la loi de Gauss. Cette méthode consiste a
considérer un ensemble de valeur x; d’une population X. On définit P(X<x;), la probabilité d’obtenir la

valeur x; au sein de la population X. Soit ®(t;) la fonction de répartition de la loi normale. Il est
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possible de déduire le parametre t; tel que @ (t;) =P(X<Xx;), t; est alors nommé normit de x;. La droite de
Henry correspond alors au tracé de t; en fonction de x;. Plus la fréquence cumulée en x des valeurs x;
de la population X est proche de la probabilité cumulée d’une distribution normale, plus la courbe (x;,

normit de x;) pour tous les x; de la population X sera proche d’une droite [148].

11.4.2 Applications sur I’exemple des faisceaux de fibres de chanvre et

des fils de verre, de lin et de chanvre

Les Figure A.9 et Figure A.10 présentent des exemples de droites de Henry appliquées aux
modules d’Young des fils de verre, de lin et de chanvre (Figure A.9) ou aux diametres et modules

d’Young de faisceaux de fibres de chanvre (Figure A.10).

2 2
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Figure A.9: Droite de Henry appliquée aux modules d’Young des fils de verre (a) et de lin et de chanvre (b).

Alimentation hydrique Alimentation hydrique
—<Non limitante —%Non limitante
1,5 T |- Limitante 15 1| Limitante
14 kh
< - 05+
X < 0
805 3
E E 0 t t t t t
5 o ; N ; : 15 500 10000 15000 20000 25000 30000
= 50 100 200 250 300 0.5 1
0,5 - 14
1 1,5
A5 2
X X
(@) (b)

Figure A.10: Droite de Henry appliquée aux diametres (a) et aux modules d’Young (b) des faisceaux de fibres de
chanvre avec ou sans stress hydrique..

Les résultats obtenus assurent la validité d’utilisation de la distribution de Laplace-Gauss.



Annexe 1V . Propriétés mécaniques des composites étudiés

Type Désignation vr (%) Densité D E (MPa) Gyax (MPa) T (00) E/D(MP3a) '('1"\"1’;,2))
c1 94 1,50 0,11 25572 + 572 222 + 36 2,6+08 17048 + 381 14824
c 414 1,48 0,00 26973 = 613 196 £ 20 21402 18207 £ 413 132+ 13
Verre [0/90]n
G 263 1,38 £ 0,002 11447 £ 314 1527 21201 8310 228 110£5
ct 564 1,737 = 0,008 25231 = 390 310 £12 223 +0,00 14527 £ 224 179+7
Verre[+45/45;, | €5 | s2+4 | 177+002 | 128782217 | 125+3 | 12464004 | 7272£122 | 7142
Lin [0/90], | 6 | 4324 | 1255+0p00 | 12545066 | 117+10 | 18402 | ooo3s7és | 03:3
Lin [+45/45]; | 7 | 474 | 120 +om | ema=xzs0 | erxz | 4102 | somzaer | s6+2
cs 19 +4 124+01 9753 +1057 o1+5 15402 7881 + 854 7314
) 37 =4 1,19 20,02 12237 = 1711 1159 1,702 10240 = 1432 96+7
cl1o 384 1,19 £ 0,01 12433 = §30 113£12 1903 10452 £ 705 96+ 10
Chanvre [0/90]; c11 334 121 £0,01 13332+ 1 111,820,5 | 1,650,05 10870 + 1 0004
cl1z 334 1,224 0,02 11102 £ 1722 99,9+ 0,3 1,840, 9095 £1445 | B19<07
c20 4214 1,276 £ 0,005 14646 + 909 115 £17 20402 11476 £ 712 90413
c21 55+4 1,289 = 0,003 16456 126+ 16 2,40 +0,60 12763 98+ 12
Ccl3 354 1,19+ 0,02 4690 = 179 58+3 31402 3933 £ 150 4912
cla 314 1,24 £ 0,01 5660 = 125 613 31205 4561 £ 101 52+ 2
15 37 14 1,21 £0,02 5731 £ 469 59£5 36205 4724 £302 4914
Cl16 37+4 1,180,04 5207 + 75 6242 2,6+02 4416 + 64 53+32
Chanvre [+45/-45];
C18 294 1,227 + 0,006 5510 = 165 55+6 2,1:03 4481 £ 134 49+ 5
c1o 384 1,21 0,02 5547 £ 136 5316 19406 4583 £ 112 4415
cz2 134 1,24 002 5978 = 427 64+2 72425 4803 £343 51+ 2
cz3 374 131002 6440 =323 58 +3 2,806 4912 +247 4413

Figure A. 11: Caractéristiques mécaniques des composites [0/90]; et [-45/+45]; : verre/époxy, lin/époxy et
chanvre/époxy étudiés.
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Annexe V. Cartographies des champs de déformation.
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Figure A. 12: Cartographies du champ de déformation &,, obtenues par corrélation d’images sur la
tranche d’une éprouvette haltere mofofilamentaire chanvre/époxy a 90° (a) non traitée et (b) traitée
NaOH + H,0; sollicitées en traction.



Annexes

€41
+1.800e-02
+1.472e-02
+1.144e-02
+8.167e-03
+4.88%e-03
+1.611e-03
-1.667e-03
-4.944e-03
-8.222e-03
-1.150e-02
-1.478e-02
-1.806e-02
-21133e-02
-21461e-02
-2.789e-02
-31117e-02
-3.444e-02
-3.772e-02
-4.100e-02
% de déformation

macroscopique a rupture

(a)

(b)

Eq

11.800e-02

-3.772e-02
-4.100e-02

% de déformation

macroscopique a rupture

Figure A. 13: Cartographies du champ de déformation &,; obtenues par corrélation d’images sur la
tranche d’une éprouvette haltere mofofilamentaire chanvre/époxy a 90° (a) non traitée et (b) traitée
NaOH + H,0, sollicitées en traction.
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Figure A. 14: Cartographies du champ de déformation &, obtenues par corrélation d’images sur la
tranche d’une éprouvette haltere mofofilamentaire chanvre/époxy a 90° (a) non traitée et (b) traitée
NaOH + H,0, sollicitées en traction.
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Analyse multi échelle des mécanismes d’endommagement de composites chanvre/époxy a
renforts tissés. Caractérisation de I’interface fibre/matrice.

Le comportement mécanique de composites chanvre/époxy a renfort tissu a été étudié au
moyen d’essais de traction aux différentes échelles des constituants.
La variabilité des fibres naturelles a été prise en compte grice a des analyses statistiques qui ont été
intégrées dans un modele analytique permettant d’obtenir une estimation des caractéristiques
mécaniques des composites a partir de ses constituants élémentaires.
Les mécanismes d’endommagement des composites ont été analysés par des observations
microscopiques couplées a la technique d’émission acoustique et au suivi de la perte de rigidité. Les
résultats ont montré une progression plus rapide de l’endommagement dans les composites
chanvre/époxy [0/90]; et [-45/+45]; que dans leurs équivalents en composite verre/époxy pour un
méme taux volumique de fibres. De plus, les endommagements de I’interface fibre/matrice sont les
plus nombreux et les plus précoces dans les composites chanvre/époxy.
Les propriétés interfaciales et le transfert de charge a l’interface fibre/matrice des composites
chanvre/époxy ont été étudiés grace a des essais spécifiques instrumentés par photoélasticimétrie et
corrélation d’images numériques. Les résultats de I’étude expérimentale ont montré une contrainte
critique de cisaillement interfacial plus faible dans les composites chanvre/époxy que dans les
composites verre/époxy. Les simulations numériques des tests de fragmentation ont fourni une
estimation correcte de cette grandeur sur éprouvette monofilamentaire chanvre/époxy. Des tests
d’optimisation ont également été réalisés en effectuant des traitements thermiques et chimiques des
renforts.

Mots clés: composite, endommagement, interface, émission acoustique, corrélation d’images
numériques, éléments finis, chanvre, verre.

Multi scale analysis of damage mechanisms in hemp woven fabric/epoxy composites.
Characterisation of fibre/matrix interface.

The mechanical behaviour of hemp woven fabric/epoxy composites has been studied through
tensile tests at the composite constituent scales. The variability of natural fibres has been considered
thanks to statistical analyses. It has been integrated in an analytical modelling which has allowed to
determine the mechanical properties of composites from elementary components ones.

Damage mechanisms have been tracked with microscopic observations coupled with acoustic
emission and stiffness loss measurements. Results have shown that the growth of damage is faster in [-
45/+45]; and [0/90]; hemp/epoxy composites than in glass/epoxy ones, for the same fibre volume
fraction. Moreover, fibre/matrix interface damage are the earliest and the most numerous damage in
hemp/epoxy composites.

The interfacial properties and the stress transfer at fibre/matrix interface in hemp/epoxy composites
have been studied thanks to specific tests using photoelasticity and digital image correlation methods.
Results have shown that the critical interfacial shear strength is lower for hemp/epoxy composites than
for glass/epoxy ones. Numerical simulation of the fragmentation tests provides a correct estimation of
this data for single hemp yarn specimen. Optimisation tests have also been realised applying thermal
and chemical treatments of reinforcement.

Keywords : composite, damage, interface, acoustic emission, digital image correlation, finite element,
hemp, glass.



