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Résumé

Les fibres végétales utilisées comme renfort dans les matériaux composites présentent
des propriétés mécaniques spécifiques concurrentielles par rapport a celles des fibres de
verre. De plus, elles ont 'avantage d’étre renouvelables et recyclables. Toutefois, leur prin-
cipal inconvénient est leur sensibilité & 'humidité, ce qui a pour conséquence d’induire une
baisse des propriétés mécaniques ainsi d’une décohésion de U'interface fibre/matrice. L’ob-
jectif principal de cette thése est d’étudier I'influence de 'humidité sur le comportement
hygro-mécanique de fibres de lin. La premiére partie de mes travaux a été consacrée a la
caractérisation des propriétés hygroscopiques et mécaniques de la fibre et du composite.
Dans la deuxiéme partie, deux modéles multi-échelles, I'un analytique et I'autre numé-
rique, ont été développés pour l'estimation des propriétés hygro-mécaniques des fibres
élémentaires de lin. Ils utilisent en partie pour données d’entrée, les propriétés identifiées

dans la premiére partie.

Mots clefs: Fibre végétale, hygroscopie, loi de Fick, modélisation multi-échelle






Abstract

Natural fibres used as reinforcement in composite materials present specific mechani-
cal properties, which are comparable to glass fibres. In addition, they have the advantage
of being renewable and recyclable. But, their main drawback is their inherent suscepti-
bility to moisture expansion, which has the effect of inducing a decrease in mechanical
properties, and of debonding and fracturing interface in the composite. The main aim
of this thesis is to study the influence of humidity on hygro-mechanical behavior of flax
fibres. The first part of my work was deal with the characterization of mechanical and
hygroscopic properties of the fibre and the composite. The second part is dedicated to
the development of two multiscale models, one analytical and one numerical. They have
been developed for the estimation of hygro-mechanical properties of elementary flax fibres.

Properties identified in the first part of the work are used as input data.

Keywords: Natural fibres, hygroscopy, Fick’s law, multi-scale modelling






Introduction

D’un point de vue historique, l'utilisation des végétaux a toujours existé, comme par
exemple dans la construction ou bien dans le textile. Cet intérét pour les matériaux
agro-sourcés a doublé d’intensité ces derniéres décennies dans l'industrie du composite
grace au protocole de Kyoto, qui a instauré les notions de développement durable et de
protection de 'environnement. C’est pour cela que les fibres végétales ont commencé a
faire leur apparition en remplacement des fibres de verre afin de fabriquer des matériaux

composites plus respectueux de ’environnement.

Le marché des fibres végétales est en pleine expansion au niveau mondial. Ainsi chaque
année, le volume récolté de ces matériaux verts augmente. Dans certains pays, cette pro-
duction est un héritage comme en Inde, ou des fibres naturelles sont produites pour, par
exemple, la fabrication de conduites. La France est le premier producteur européen de
lin, car les conditions climatiques sont propices a la culture de cette plante. Les premiéres
applications concernent bien évidemment le textile, mais 'industrie automobile occupe

une place non négligeable depuis les années 90.

Les fibres végétales se démarquent des fibres de verre par leurs propriétés mécaniques
spécifiques élevées grace a une faible densité, qui induira lors d’applications structurales
un gain de masse se traduisant par une économie d’énergie. De plus, les fibres végétales ont
aussi 'avantage d’étre bio-sourcées et certaines sont disponibles annuellement. Cependant,
leur principal et non négligeable inconvénient est leur hydrophilie. L’'influence de cette
hydrophilie se situe essentiellement au niveau de 'interface fibre-matrice, car en fonction
des variations de 'humidité ambiante, la fibre peut gonfler ou se rétracter ce qui peut
entrainer a plus ou moins long terme une décohésion de linterface. Afin de pallier ce
phénomeéne, différents traitements ont été mis en place, comme la rétification ou ’ajout

d’un agent couplant.

La morphologie de la fibre de lin a largement été étudiée ces derniéres années. La

caractérisation de son comportement mécanique est également trés important puisqu’elle
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permet de mieux appréhender son utilisation en tant que renfort dans un composite. Par
ailleurs, le caractére hydrophile influe sur ses propriétés mécaniques ainsi que sur celles
des composites utilisant ces fibres végétales comme renfort. Diverses études purement
expérimentales ont permis de déterminer que ’hydrophilie de la fibre de lin agit essentiel-
lement sur Pinterface fibre/matrice, induisant alors une baisse des propriétés mécaniques

du composite.

Lorsqu’on étudie les fibres végétales, différents paramétres, comme leur composition
chimique ainsi que ’humidité ambiante, doivent étre pris en compte pour estimer leurs
propriétés mécaniques. Certains de ces paramétres sont différents d’une fibre & une autre,
au sein d’'une méme espéce de fibre et méme dans un méme faisceau de fibres. C’est
a cause de cette variabilité des données que la modélisation est intéressante. Différents
modéles existent dans la littérature, les plus utilisés pour les fibres végétales étant les
modéles multi-échelles. Ce type de modélisation permet d’obtenir les propriétés hygro-
mécaniques homogénéisées d'une fibre végétale a partir des propriétés hygro-mécaniques
de ses constituants. La plupart des modéles existants se base sur une géométrie idéalisée
de la cellule végétale, en général cylindrique ou bien hexagonale. Les premiers modéles
simplifiaient également le comportement anisotropique des fibres en le considérant iso-
trope. Par la suite, I'anisotropie des fibres a été prise en compte et les modéles les plus
récents intégrent également la dépendance des propriétés mécaniques des fibres végétales
a ’humidité. L’estimation expérimentale de certaines caractéristiques hygro-mécaniques

des fibres végétales et du composite permet d’alimenter les modéles.

Comme l'utilisation des fibres végétales est de plus en plus importante dans 'industrie
du composite, notamment pour des applications structurales, il est nécessaire de mieux
connaitre le comportement de la fibre de lin que ce soit d’un point de vue mécanique ou
d’'un point de vue hygroscopique. De part la taille réduite des fibres, la caractérisation
expérimentale n’est pas toujours possible. La modélisation permet alors de combler le
manque de résultats expérimentaux pour caractériser les fibres de lin. Ainsi, 'objectif de
ce travail est d’estimer les propriétés hygro-mécaniques des fibres de lin en fonction de 1'hu-
midité relative ambiante. Afin de répondre a cet objectif, une modélisation multi-échelle
de la fibre de lin a été mise en ceuvre. Cette modélisation est basée sur la connaissance
des propriétés hygro-mécaniques des constituants de la cellule végétale ainsi que sur celle

de la morphologie de la fibre de lin et de sa composition biochimique.

Le présent travail se décompose en trois parties. Tout d’abord, le premier chapitre

présente les grandes classes des fibres végétales, ainsi que les enjeux économiques et envi-
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ronnementaux liés a leur utilisation dans 'industrie du composite. A partir d’une étude
bibliographique, ce chapitre présente également la morphologie de la fibre végétale a dif-
férents niveaux d’échelle. Les principales propriétés mécaniques et hygroscopiques ainsi
que les mécanismes d’absorption d’eau au sein de la fibre végétale sont également étudiés.
Le chapitre se termine par une description des principales modélisations multi-échelles
utilisées dans la littérature. Les approches analytiques et numériques sont présentées puis
le choix du modéle retenu est argumenté.

Le deuxiéme chapitre est consacré a la caractérisation des fibres de lin. Ce travail est
pluridisciplinaire. Dans un premier temps, la composition chimique de la fibre de lin est
déterminée. Un protocole expérimental a été mis en place afin d’estimer le coefficient de
diffusion du lin ainsi que celui du composite renforcé de fibres de lin. Pour finir, des essais
de traction sur des fibres unitaires de lin permettent d’évaluer 'influence de 'humidité
ambiante sur ses propriétés mécaniques.

Le troisiéme et dernier chapitre présente tout d’abord en détail les modéles multi-
échelles développés durant cette thése. Ces modéles ont pour objectif d’estimer le com-
portement hygro-mécanique de la fibre de lin. Deux types de modéles multi-échelles sont
utilisés : un modéle analytique et un modéle numérique. Le modéle analytique permet
de faire deux changements d’échelle, & savoir le passage des constituants de la fibre aux
sous-couches, et celui des sous-couches a la fibre. Le modéle numérique permet d’obtenir
les caractéristiques macroscopiques dites homogénéisées de la fibre de lin. Différentes don-
nées concernant la fibre de lin et ses constituants sont issues de la littérature. D’autres
sont issues des résultats expérimentaux présentés au deuxiéme chapitre. La modélisation
multi-échelle mise en place est d’abord validée avec I’étude d’une fibre a une seule couche
puis, elle est étendue a la fibre en s’appuyant sur une géométrie idéalisée de trois cylindres
concentriques.

Le manuscrit se termine par une conclusion, qui rappelle 'objectif de cette thése,
ainsi que les principaux résultats expérimentaux et ceux issus de la modélisation. Enfin,
quelques perspectives sont proposées et permettent d’envisager des développements futurs

a partir de travail.
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Ce chapitre s’intéressera tout d’abord au contexte économique de I'étude, suivi d’'une
présentation sur les principales fibres végétales. Ensuite la structure de la fibre sera dé-
taillée suivant différents points de vue a savoir morphologique, biochimique et mécanique.
L’absorption ainsi que l'influence de 'humidité ambiante sera abordée au niveau de la
fibre, ainsi qu’au niveau de ces bioconstituants. Enfin, différents modéles analytiques et
numériques seront détaillés et confrontés entre eux pour le choix final de la modélisation

réalisée pendant cette thése et présentée au dernier chapitre.

1.1 Généralités

1.1.1 Le contexte économique

Suite a la prise de conscience écologique de ces derniéres années, 'utilisation des fibres
végétales dans l'industrie s’est intensifiée pour remplacer les fibres de verre dans les ma-
tériaux composites. Les fibres naturelles ont 'avantage de présenter des propriétés méca-
niques spécifiques compétitives face au verre, d’avoir une densité faible ainsi que d’étre
disponible annuellement. Par ailleurs, elles sont biosourcées et sont une ressource renou-
velable. Cependant I'inconvénient majeur de ces fibres naturelles est leur hydrophilie, qui
contraste avec I’hydrophobie des polymeéres utilisés dans les composites. Afin de pallier
cette hydrophilie, diverses méthodes peuvent étre mises en ceuvre, par exemple le recours
a un agent de couplage (anhydride maléique réagissant avec la cellulose, isocyanates...),

des traitements thermiques (rétification®), ou des traitements physico-chimiques.

Agave; 1,0%
Ramie; 3.0%1 Chanvre; 0,9%
Autres; 5,1% "’"_

Sisal; 6,5% 0%

Lin; 12,1%

Jute: 51,1%

Coco; 20,2%

Fia. 1.1 — Proportion des fibres végélales usuelles dans la production mondiale [1]
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Le marché des fibres végétales permet de valoriser les ressources des pays notamment
ceux en voie de développement. La figure 1.1 présente le pourcentage de chaque type
de fibres récoltées sur les 5 millions de tonnes produites par an au niveau mondial en
2007. De son coté, la France se démarque par rapport aux autres pays européens, car elle
est le premier producteur européen de lin et de chanvre ces derniéres années comme le
montrent les figures 1.2 et 1.3. En 2007, la production de lin et de chanvre en France

était respectivement de 95000 tonnes et 5500 tonnes [1].

8000
7000

6000

W Espagne
@ Pologne
B Roumanie
O Hongrie

O Russie

B Ukraine

@ France

5000

4000

3000

2000

1000

2000 2001 2002 2003 2004 2005 2006 2007

F1G. 1.2 — Production de chanvre en tonnes en Europe de 2000 a 2007 [1]

300000

250000
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OBélarus
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200000

150000

100000
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FiG. 1.3 — Production de lin en tonnes en Europe de 2000 & 2007 [1]

L’industrie consommant le plus de fibres végétales comme renfort de polymére est



16

I'industrie automobile, principalement les équipementiers. Au cceur de leurs stratégies,
on trouve le développement durable et la protection de ’environnement. L’utilisation de
matériaux “verts” leur permet de produire des véhicules plus écologiques avec une baisse
de la masse du matériau, qui a une conséquence sur la consommation de carburant. Les
principales parties d’un véhicule qui sont fabriquées a partir de fibres végétales sont: la
plage arriére, les panneaux de porte, les tableaux de bord, les caches de roue de secours
mais aussi des piéces plus techniques comme des déflecteurs sous le réservoir a carburant,
ou des écrans sous le moteur. En plus de 'industrie automobile consommatrice de fibres

végétales, d’autres secteurs industriels sont concernés: le textile, le batiment, ’agriculture

12, 3].

Les deux paragraphes suivants présentent les principaux renforts naturels et matrices

utilisés dans les composites industriels.

1.1.2 Les fibres

Les fibres naturelles peuvent se classer en 3 groupes [4]:
- les fibres végétales (coton, lin, chanvre, jute)
- les fibres animales (alpaga, soie)

- les fibres minérales (amiante)

Fibres E A Ou Densité  Module  Références
p spécifique
(GPa) (%) (MPa)  (kg/m’)  E/p

Verre E 7274 3,235 2300-2500 2,54 28-29 [4]
Ramie 27-108 1,2-3,8 400-1000 1,56 39-82 [4]
Lin 30110 1,23 400-2000 1,53 20-72 [4-9]
Chanvre 60-70 1,6-1,8 389-1100 1,42 42-50 4, 8]
Jute  10-30 1,5-1,8  393-800 1,44 7-21 [4]
Sisal  9-38 27 350-700 145 65155 [4, 8]
Coco 46 1540  131-175 1,15 3,5-5 4, 7, 10]
Coton  6-13  7-8  300-600  1,5-1,6 48 4]

TAB. 1.1 — Propriétés des fibres végétales comparées aux fibres de verre

E correspond au module d’élasticité longitudinal, A a 'allongement & la rupture et o,

a la contrainte a la rupture. Dans I'industrie du composite, les fibres végétales sont les
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plus utilisées parmi les fibres naturelles pour remplacer les fibres de verre. Il en existe de
trés grandes variétés généralement compétitives d’un point de vue mécanique avec le verre
(voir tableau 1.1). De plus, les fibres naturelles ont 'avantage d’étre plus écologiques et

économiques.

La fibre d’abaca, appelée aussi chanvre de Manille, est extraite de I’abaca, qui est
une espéce de bananier. Ces fibres sont trés longues et peuvent mesurer jusqu’a 3 meétres.
Elles ont une bonne résistance a la rupture et peuvent étre associées a différents polyméres
comme le Poly Acide Lactique (PLA) ou le polypropyléne, ce qui confére au composite

de bonnes propriétés mécaniques [11-13].

La fibre de coco est issue de la partie extérieure de la noix de coco. Elle est généralement
utilisée en corderie. ’avantage de cette fibre est la présence d’une fine couche de composés
aliphatiques qui assure ainsi une bonne liaison fibre/matrice suivant la matrice utilisée.
En effet, grace a cette couche aliphatique, la fibre est utilisée avec du polyéthyléne sans
aucun traitement de surface ni modification chimique du renfort [14]| car cette couche
grasse a pour avantage d’améliorer I'interface fibre-matrice. Mais cette couche aliphatique
doit étre enlevée par un traitement alcalin pour fabriquer un composite polyester/fibre
de coco [15]. En effet, la force nécessaire pour décoller le polyester de la fibre est 90%
plus grande pour une fibre traitée par rapport a une fibre non traitée. De plus, les fibres
non traitées, collées entre elles par cette couche aliphatique, seront moins bien dispersées
dans le polyester contrairement aux fibres ayant subi un traitement alcalin. La résistance
a la flexion et le module de flexion d’un composite contenant 30% de fibres de noix de
coco traitées sont 40% plus importants que pour un composite polyester/fibre de coco

contenant la méme fraction volumique de fibres non traitées.

La fibre de lin est extraite de la plante du méme nom. La tige peut atteindre 1 métre

de haut. Le procédé d’extraction de la fibre suit les différentes étapes suivantes:

- le rouissage qui permet d’éliminer I’écorce,

- le teillage qui consiste a extraire les morceaux de bois du xyléme contenus a l'inté-
rieur des tiges et a éliminer les fibres courtes,

- le peignage qui dénoue et aligne les faisceaux d’une longueur d’une dizaine de cen-
timétre tout en enlevant les fibres courtes restantes, divisant ainsi les faisceaux en
fibres techniques.

Le lin est trés présent dans les composites car il est compétitif par rapport au verre

d’un point de vue mécanique. Le module spécifique d’élasticité du lin est de 37,8 GPa et
celui du verre E de 28,7 GPa (tableau 1.1). Il est possible d’utiliser la fibre de lin en tant
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que renfort dans différentes matrices, comme le polypropyléne [16, 17|, ou bien avec un
biopolymére le Poly Acide Lactique (PLA) [18].

Le chanuvre, ou Cannabis sativa, est une plante a longues tiges pouvant mesurer jusqu’a
4 métres de haut. Mais sa culture n’est pas encore trés répandue au niveau mondial &
cause de la confusion avec le Cannabis sativa indica ou marijuana, interdite dans plusieurs
pays. Le procédé d’obtention de cette fibre suit le méme schéma que celui du lin. Plusieurs
études ont été menées sur les composites renforcés par du chanvre [19, 20]. La présence de
40% de fibres de chanvre dans un composite & matrice polypropyléne /anhydride maléique
permet d’atteindre des propriétés mécaniques de 'ordre de 80% de celle du composite po-
lypropyléne /fibre de verre [21]. D’autres études portant sur la recyclabilité des composites
montrent que, méme apres plusieurs recyclages, les propriétés mécaniques du composite

chanvre /polypropyléne sont bien conservées [22, 23].

Les fibres de sisal sont extraites des feuilles du sisal, appelé Agave sisalana, dont
la longueur peut atteindre 1 métre. Elles sont impropres a l'industrie de I’habillement
car elles sont trop raides. Mais elles sont de plus en plus utilisées dans les composites,
augmentant ainsi le module d’élasticité du composite mais diminuant sa résistance a la
traction [24, 25]. Par exemple, le sisal est utilisé en tant que renfort dans les panneaux de
toiture ondulés, car la fibre apporte une bonne résistance mécanique et une bonne tenue

au feu.

Le jute est une plante herbacée de la famille des Malvacées pouvant mesurer 6 m de
haut. De cette plante, également appelée chanvre de Calcutta, sont extraites des fibres
naturelles. Généralement utilisée pour faire des sacs, la fibre de jute a trouvé une nouvelle
voie d’exploitation dans les composites techniques. De part sa forte teneur en lignine,
qui lui confére une forte raideur, elle est impropre & l'industrie de 1'habillement. Afin
d’utiliser la fibre de jute en tant que renfort dans un composite, elle a besoin de subir des
modifications chimiques par I'utilisation d’un dérivé d’acides gras donnant a la fibre un ca-
ractére naturellement hydrophobe, car I'interface entre la fibre et la matrice n’est pas trés
bonne & cause du caractére hydrophile de la fibre [26]. Une autre solution pour résoudre
ce probléme est une modification de la matrice grace a I’ajout d’un agent couplant. Ce

composite modifié a un meilleur module d’élasticité que le composite non modifié |27, 28].

La fibre de ramie, appelé aussi Ortie de Chine, est principalement utilisée dans le
textile. Depuis quelques années, cette fibre est intégrée dans la fabrication de composites.
Les fibres subissent une mercerisation avant d’étre intégrées dans la matrice. La merce-

risation est un procédé chimique utilisant un bain de soude, qui change la composition
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biochimique d’une fibre végétale car cette méthode permet d’éliminer les constituants
non-cellulosiques (hémicelluloses, lignines) ainsi que la partie amorphe de la cellulose.
Mais son effet ne s’arréte pas que sur la biocomposition, car elle peut aussi réarranger ou
transformer la cellulose de type I en cellulose de type II. Il faut noter que la cellulose de
type II a un module d’élasticité inférieur a celui de la cellulose de type I. Les différents
types de cellulose seront détaillés dans le paragraphe 1.2.1.3.1. Cette méthode augmente
jusqu’a trois fois la contrainte a la rupture de la fibre mais diminue son module d’élasticité
[29].

Peu de fibres peuvent étre utilisées sans un agent couplant ou sans une modification
chimique, & cause d’une interface plus ou moins bonne entre la fibre et la matrice et/ou
du caractére hydrophile de la fibre végétale. Cependant, elles sont de plus en plus uti-
lisées dans différents domaines industriels. La liste des fibres présentées précédemment
est une liste non exhaustive des principales fibres naturelles utilisées en tant que renfort
de matrices polyméres. Le lin a été choisi comme sujet d’étude pour deux raisons. Tout
d’abord parce que la France est le premier producteur européen de lin, et deuxiémement,
les propriétés mécaniques spécifiques du lin sont généralement supérieurs a celles du verre

comme le montre le tableau 1.1.

1.1.3 Les polyméres dans les composites

Le choix de la matrice pour le composite est trés important. Par exemple, lors de
la mise en ceuvre du composite, la température de post-cuisson est un parameétre non
négligeable. Une exposition des fibres végétales a des températures supérieures & 100°C
entrainent des changements irréversibles au coeur des parois, notamment au niveau des
hémicelluloses. On sait que la cellulose se dégrade entiérement a 250°C [30], par consé-
quent, une exposition, méme bréve, de la fibre végétale a plus de 200°C, provoquera des
endommagements sévéres au sein des parois. La matrice doit aussi avoir une masse vo-
lumique faible pour conférer des propriétés mécaniques spécifiques élevées aux matériaux
composites.

Il existe trois catégories de résines polymeéres :

- les thermoplastiques

- les thermodurcissables

- les thermostables

La grande différence entre les résines thermodurcissables et les thermoplastiques est
leur caractére recyclable. Une fois polymérisés, les thermodurcissables ont une structure

réticulée. Au contraire, une résine thermoplastique peut subir plusieurs recyclages. Les
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résines thermostables, comme les résines bismaléimides et les polyamides, se différencient
essentiellement des autres résines par leurs performances thermiques. Elles conservent
leurs propriétés mécaniques pour des températures supérieures & 200°C. Les résines ther-

mostables ont été développées surtout dans les domaines de ’aéronautique.

Résine  Module d’élasticité (GPa) Densite T, (°C) Ty (°C)

PP 1,2 0,92 d 165
HDPE 1,1 0,95 -100 135
PS 3,2 1,05 90-100
PET 2,6 1,30 70 255-265
PVC 2,9 1,39 75-105  160-220

TAB. 1.2 — Propriétés des résines thermoplastiques [31]

T, désigne la température de transition vitreuse et T la température de fusion.

Les résines les plus utilisées sont les polyesters, les époxydes et les phénoliques pour
les résines thermodurcissables, et les polypropylénes, les polyamides, les polyéthylénes,
les polystyrénes et les polychlorures de vinyle pour les résines thermoplastiques. Les ta-
bleaux 1.2 et 1.3 donnent quelques propriétés de certaines résines thermoplastiques et

thermodurcissables communément utilisées dans les matériaux composites.

Résine Module d’élasticité (GPa) Densité T4, (°C)

Polyester 4 1,2 60-200

Epoxyde 4.5 1,2 90-200

Phénolique 3 1,3 120-200
Urée Formol 6-10 1,2-1,5 140

TAB. 1.3 — Propriétés des résines thermodurcissables [31]

Trnaz correspond a la température maximale d’utilisation du polymeére.

Il existe aussi les biopolyméres, dont Daniel Wyart [32] donne cette définition: "Un
biopolymeére est un polymére d’origine naturelle, biodégradable par des agents biologiques
habituellement présents dans la nature ou recyclable aprés usage ". Il y a trois familles
de polymeéres biodégradables:

- les polymeéres d’origine naturelle

- les polymeéres d’origine fossile
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Chaque famille de polyméres biodégradables a ses sous-familles. Pour les polymeéres
naturels, on trouve les polysaccharides végétaux (amidon, cellulose. .. ), les protéiniques
(soie, laine...), et les polyméres d’origine bactérienne ou biopolyesters dont le Poly Acide
Lactique (PLA), le polycaprolactone (PCL), le polybutyléne succinate (PBS), les poly-
hydroxyalcanoates (PHA) et leurs dérivés (PHB) [6]. Pour les polyméres d’origine fossile,
on trouve le polyacétate de vinyle (PVA), le polycaprolactone (PCL), le polyéthyléne
téréphtalate modifie (PET modifié avec ajout de monoméres aliphatiques) et les autres
polyesters aliphatiques (PTT, PBAT...).

Dans le cadre de I'étude, le choix de la résine s’est porté sur le polyester insaturé, car
sa post-cuisson ne nécessite pas une température supérieure a 100°C, ce qui permet de

préserver les propriétés mécaniques des fibres végétales.

1.1.4 Recyclage des composites

Avec les législations européennes et francaises, le traitement des déchets est devenu
une priorité, en particulier pour les composites fabriqués a partir de résines thermodurcis-
sables. Différentes filiéres de recyclage ont donc été développées [33], comme la valorisation
thermique, le recyclage chimique et la valorisation matiére, qui consiste a déchiqueter et
a broyer ces composites qui sont ensuite réintroduits en tant que charge dans une matrice

polypropyléne par exemple.

Bourmaud [22] traite de la comparaison du comportement mécanique et thermique du
polypropyléne renforcé de chanvre, de sisal et de fibres de verre avant et aprés recyclage. Le
taux massique de fibres dans le composite est de 30%, quelle que soit la fibre utilisée. Aprés
plusieurs recyclages (broyage puis procédé d’injection), les images MEB du composite
montrent une faible adhésion entre les fibres et la résine, ce qui nécessite 'ajout d’un
agent couplant tel que I’agent maléique pour une réutilisation du composite. Les images
MEB montrent également une diminution de la longueur des fibres & chaque recyclage.
Apreés 7 recyclages, les résultats des essais mécaniques montrent que, pour un composite
PP /chanvre, le module d’¢élasticité ne diminue que de 0,66%, alors que pour un composite
PP /sisal, cette baisse est de 10% et de 40% pour le mélange PP /verre. Ces résultats
correspondent & un composite dans lequel aucun agent couplant n’a été ajouté. Quel
que soit le mélange (PP /verre, PP /sisal et PP /chanvre), des expériences rhéologiques
mettent en évidence une diminution significative de la viscosité du composite, qui peut
s’expliquer par la diminution de la longueur des fibres ainsi que par la scission des chaines

macromoléculaires.

Beg et Pickering |34, 35] ont étudié expérimentalement un mélange PP /bois. Le pour-
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centage de fibres est de 40% puis de 50%, avec ajout d’anhydride maléique. Leurs résultats
d’un point de vue mécanique peuvent étre comparés a ceux de Bourmaud [22], car aprés 8
recyclages qui consistent a broyer le composite et a faire un procédé d’injection, il y a bien
une baisse de propriétés mécaniques de 17% pour le module d’élasticité et de 25% pour
la contrainte a rupture. En plus de 'effet du recyclage des composites, Beg et Pickering
[35] se sont aussi intéressés a 'effet de ’humidité sur la tenue mécanique des composites
PP /bois. IlIs ont pour cela effectué des essais de vieillissement hygrothermique en plon-
geant les échantillons dans un bain d’eau distillée chauffée a 50°C. Les résultats montrent
que le coefficient de diffusion ainsi que la teneur en eau a I’équilibre du composite dimi-
nuent quand le nombre de recyclage augmente. Par exemple, la teneur en eau a I’équilibre
pour le composite non recyclé est de 9.4% alors que pour un composite recyclé 8 fois, elle
est de 6,4%.

Malgré une baisse des propriétés mécaniques, le recyclage des composites est donc
intéressant d’'un point de vue écologique, car il est possible de réutiliser le composite en
conservant de bonnes propriétés mécaniques mais aussi d'un point de vue hygroscopique

car plus le composite est recyclé, plus sa sensibilité & 'humidité est faible.

1.2 Caractérisation de la fibre végétale

Le paragraphe suivant décrit la morphologie, la composition biochimique ainsi que les

propriétés mécaniques et hygroscopiques des constituants des fibres végétales.

1.2.1 Morphologie de la fibre végétale, des couches et des consti-

tuants des parois
1.2.1.1 La fibre végétale

La fibre végétale est considérée comme un matériau multicouche du fait des parois
cylindriques concentriques qui la composent.

Au centre de la fibre élémentaire, on distingue le lumen qui contenait, jusqu’a maturité
de la fibre, le noyau cellulaire et le cytoplasme. La taille du lumen permet de déterminer
la qualité et le degré de maturité de la fibre [36]. La paroi végétale, qui est I'enveloppe de
la cellule végétale, est composée essentiellement de composés glucidiques. Elle comporte

2 parties présentées sur la figure 1.4:
- la paroi primaire

- la paroi secondaire, elle-méme composée de 3 couches: S1, S2 et S3
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Fia. 1.4 — Schéma des parois d’une fibre de lin [37]

1.2.1.2 Les sous-couches

La lamelle mitoyenne (Figure 1.5) est une interface permettant de coller les fibres
entre elles. Elle est composée de polysaccharides amorphes, des pectines notamment, sa

composition biochimique dépend de la fibre étudiée.

Lamelle mitoyenne (_r \ \'\

Fibres élementaires

Faisceau

échelle mésoscopique

Fia. 1.5 — Faisceau de fibres obtenu par microscopie optique

A Taide d’'un microscope électronique en transmission, les différentes couches de la
paroi végétale sont plus ou moins facilement détectables suivant les fibres étudiées et on

peut ainsi estimer leur épaisseur respective (Figure 1.6).
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Fig. 1.6 — Les différentes couches d’une fibre de Recktophyllum vue au microscope élec-

tronique en transmission [38]

La paroi primaire est la paroi la plus externe dont ’épaisseur est comprise entre 0,1
et 0,5 um (Figure 1.4) [39]. Cette paroi est poreuse et élastique [40]. Elle est constituée

principalement de pectines et de microfibrilles de cellulose orientées aléatoirement [41, 42].

Souvent, on associe la paroi primaire et la lamelle mitoyenne, car il est difficile de
distinguer les deux (Figure 1.6). De plus, au sein de la fibre de bois, leur composition
biochimique est trés proche car elles contiennent une grande quantité de lignine et peu de

cellulose (Figure 1.7).

La composition chimique des différentes couches de la paroi cellulaire est illustré a la
figure 1.7. On peut remarquer le taux de cellulose est plus important dans la couche S,

que dans la couche S est que la couche S5 est la paroi la plus épaisse de la fibre végétale.

La paroi secondaire ou paroi interne posséde une épaisseur d’environ 10 um, consti-
tuant la plus grande partie du volume de la fibre. Cette paroi se divise en 3 couches: 57,
Sy et S3. Ces trois sous-couches se différencient par leur composition biochimique, leur

épaisseur ainsi que par leur arrangement.
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Fia. 1.7 — Composition des parois cellulaires d’une fibre de bois [43]

La paroi primaire ainsi que la paro: secondaire sont considérées comme des composites
renforcés de fibrilles. Leurs principaux constituants sont la cellulose, les hémicelluloses et
la lignine qui constitue la matrice du composite. Chacune des sous-couches est constituée
de lamelles concentriques, qui consistent en un enroulement de microfibrilles de cellulose
paralléles entre elles dans une matrice de lignine, les hémicelluloses assurent 'interphase.
L’élément constitutif des parois est appelé microfibrille. I’arrangement entre les trois
principaux constituants de la fibre différe d’un auteur & un autre, Preston [44] et Fengel
[45] par exemple, mais tous s’accordent a dire que I'hémicellulose est trés liée a la cellulose.
Ces deux constituants seraient eux-mémes entourés de lignine (paragraphe 1.4.2, figure
1.33).

Les microfibrilles de cellulose sont observables au microscope confocal ou par diffrac-
tion des rayons X. En effet, la cellulose, dont la structure se décrit a 1’échelle submi-
cronique, est trop petite pour le microscope optique qui a une résolution minimum de
quelques microns. Suite & ces observations, on considére que les microfibrilles sont dispo-
sées en forme de spirale, formant un angle 3 avec 1’axe longitudinal de la fibre (Figure
1.8). Cet angle est appelé 'angle des microfibrilles (AMF), il est déterminé par diverses
techniques dont la microscopie confocale polarisante et la diffraction des rayons X [46-48].
Plus T'angle est petit, plus les microfibrilles de cellulose sont verticales. Ainsi, la couche
Ss, qui est la couche la plus riche en cellulose, a une disposition favorisant le soutien de

la plante. Cette couche est donc trés importante pour la résistante mécanique.
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Fia. 1.8 — Représentation de microfibrilles formant un angle B avec la direction longitu-

dinale de la fibre, hélice en Z [49]

Les fibres végétales se distinguent par I’angle microfibrillaire dans les sous-couches.
Par exemple, pour la fibre de lin, 'angle des microfibrilles dans la sous-couche Sy pour
le lin. Le tableau S; permet de distinguer les fibres végétales entre elles. Contrairement
a l'angle des microfibrilles des couches S et S3 que 'on peut considérer comme constant
mais variable d’un type de fibre & un autre.

La couche Sy est constituée d’un treillis de fibres dont 'angle varie de -80 a 80°, elle
représente 5 a 10 % de I’épaisseur totale de la paroi végétale (Figure 1.7). Le tableau 1.4
donne le pourcentage des différents constituants dans la couche pour différentes variétés
de bois.

Cellulose Hémicellulose Lignine Fibre Référence
28 31 41 Bois juvénile [50]
20 15 65 Epicéa [45]
20 15 65 Pin [37]

TaB. 1.4 — Composition en pourcentage massique de la couche S1 pour quelques fibres
végétales (%)

La couche S5, qui est la plus épaisse, occupe environ 75 a 85% de I'épaisseur de la
paroi végétale (Figure 1.7) et assure la rigidité mécanique globale de la fibre végétale. Les
microfibrilles ont un angle compris entre 0° et 45° (tableau 1.5). L’analyse chimique de la

couche S pour différentes variétés de bois est donnée dans le tableau 1.6.
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Fibre Angle Références
microfibrillaire (°)
Lin 6-11 |4, 40, 51-55]
Chanvre 6-7.5 4, 51, 52, 54, 56]
Ramie 3-8 4, 51, 52, 54]
Jute 75-8 4, 51, 52, 54|
Sisal 20 - 36 4, 51, 52, 54, 56]
Noix de Coco 40 - 45 [4, 51, 54, 56|
Bois 5 - 45 14, 37]
Recktophyllum 40 [57]

TaB. 1.5 — Quelques exemples de valeurs de l'angle des microfibrilles dans la couche So

pour différentes fibres

Cellulose Hémicellulose Lignine Fibre Référence
50 31 19 Bois juvénile [50]
50 27 23 Epicéa [45]
49 27 24 Pin 37]

TaB. 1.6 — Composition en pourcentage massique de la couche S

Les microfibrilles de la couche S3 font un angle égal a £(40°- 80°) avec l'axe de la
fibre [37|. L’épaisseur de la couche varie entre 5 et 10% de ’épaisseur totale de la paroi

cellulaire (Figure 1.7). Le tableau 1.7 présente la composition chimique de la couche S;

pour différentes variétés de bois.

Cellulose Hémicellulose Lignine Fibre Référence
48 36 16 Bois juvénile [50]
45 35 20 Epicéa [45]
49 27 24 Pin [37]

TaB. 1.7 — Composition en pourcentage massique de la couche Ss
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1.2.1.3 Les constituants de la fibre végétale

Une cellule végétale est principalement constituée de cellulose, d’hémicellulose, et de
lignine. Dans le lin, on trouve en plus un pourcentage non négligeable de pectines. Le

tableau 1.8 donne la composition biochimique de certaines fibres.

Cellulose Hémicelluloses Lignines Pectines Autres (cire, eau,...)

Lin 64-85 5-20 0-5 220 9-12
Chanvre  58-85 10-23 3-6 1-17 11
Jute 61-75 11-15 8-15 0,2-1 11
Ramie  68,6-76,2 13-17 0,6 1,9-2 8,3

Sisal 66 12 9,9 0,8 11,3

TaB. 1.8 — Composition en pourcentage massique de différentes fibres [29, 49, 58-63]

La figure 1.9 donne les différents axes de la fibre et des sous couches. Les axes longi-
tudinal, tangentiel et radial sont représentés respectivement pour les sous-couches par les
axes 1, 2 et 3, et par les axes z, 0 et r pour la fibre. Le plan (2,3) donne le plan d’isotropie

transverse des sous-couches. Le repére (r,0,z) représente le repére cylindrique de la fibre.

2

Fia. 1.9 — Différents repéres au sein de la fibre
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1.2.1.3.1 La cellulose

La cellulose est un homopolymére linéaire composé d’unités de D-anydroglucopyranose
(monomeére: cellulobiose, formule: CsH1005), reliées entre elles par des liaisons (-(1-4)
(Figure 1.10). Son degré de polymeérisation peut engendrer des molécules de quelques
centaines a plusieurs milliers de monomeéres, en moyenne, il est de 8000 [64]. I.’agencement,
supramoléculaire de sa structure cristalline lui donne une rigidité importante avec un

module d’élasticité élevé.

eSSy,

Unlte de Cellubiose

Fra. 1.10 — Structure moléculaire de la cellulose
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Fira. 1.11 — Géométrie de base des celluloses

Il existe différents types de cellulose (I, II, TII et IV) qui se différencient par leur

géométrie de base et leur dimension. La figure 1.11 montre la géométrie de base des
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celluloses et le tableau 1.9 les dimensions de chaque type de cellulose. On s’intéressera a

la cellulose de type I qui est présente en majorité dans les parois cellulaires.

Types Dimensions (nm)  ((°)

a b ¢
Cellulose I~ 0.821 1.030 0.790 83.3
Cellulose II  0.802 1.036 0.903 62.8
Cellulose TIT  0.774 1.030 0.990 58
Cellulose IV 0.812 1.030 0.799 90

TAB. 1.9 — Paramétres de cellules élémentaires des différents types de cellulose [65]

De part sa forte cristallinité, sa rigidité est indépendante du taux d’humidité. On

supposera la cellulose isotrope transverse en prenant les hypothéses de Salmén [66], qui

considére que seule la cellulose a un effet significatif sur le module longitudinal de la

fibre grace a son module d’élasticité élevé dans la direction longitudinale de la fibre. Sa

matrice de souplesse est donnée par la relation 1.1 dans le repére (1,2,3) de la figure 1.9 et

différentes valeurs des modules d’élasticité, extraites de la littérature, sont données dans

le tableau 1.10.

L —Vi2 —Vi2
En By En
—119 L —123
En Es Ele
—lVi2 —Ula3
SCellulose — E11 E22 E22
0 0 0
0 0 0
0 0 0

e}

(1.1)
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Constantes d’élasticité Valeurs Références
Ey1 (GPa) 134 estimé, [37] [66]

135 mesuré, [67]

138 mesuré, 68|

150 estimé [69]
Ey (GPa) 27.2  estimé, [37] [66]
18 estimé, [70]
17.5 estimé, [69]
G2 (GPa) 4.4 estimé, [66]
5.1 estimé, [37]
4.5 estimé, [69]
V12 00.1 estimé, [66]
0.1 estimé, [69]
Vo3 0.5 estimé, [66]
0.48 estimé, (37|
0.5 estimé, [69]

TaB. 1.10 — Constantes élastiques de la cellulose selon différents auteurs

1.2.1.3.2 Les hémicelluloses

Les hémicelluloses sont un ensemble de polysaccharides trés hydrophiles, car elles
contiennent de nombreux sites pouvant réagir avec 1’eau. Elles sont responsables de la
prise d’eau dans la fibre. Les polysaccharides rencontrés sont principalement le xylane, le

glucomannane, le xyloglucane.

1 —lVi2 —Vi2

i 0 0 0
E]/ll EIU EVH
—lM12 Y23
0 0 0
Eyll EV22 E 2
— V12 — P23
—_— 0 0 0
SHemicelluloses — E11 E22 E22 1 ( 12)
0 0 0 — 0 0
Ga3 |
0 0 0 0O — 0
Gio )
0 0 0 0 0 —
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De plus, les molécules d’hémicellulose ont tendance a se comporter mécaniquement
comme la cellulose, ¢’est donc pour cela qu’on les considére isotrope transverse (relation
1.2) dans le repére (1,2,3) de la figure 1.9. Le tableau 1.11 présente leurs constantes

élastiques.

Constantes d’élasticité Valeurs Références
Ey1 (GPa) 2 estimeé, [66]

6 estimé, [70]

8 estimé, [69]

Ey (GPa) 0.8  estimé, [66]
3.4 estimé, [69]
G12 (GPa) 1 estimé, [66]

1-2  estimé, (37|
1.2 estimé, [69]

V12 0.2 estimé, [66]
0.33  estimé, [69]
Vo3 0.5 estimé, [66]

0.4 estimé, [37]
0.43  estimé, [69]

TaB. 1.11 — Constantes d’élasticité des hémicelluloses selon différents auteurs (HR% =

12%)

1.2.1.3.3 Les lignines

Les lignines sont des polyméres hydrocarbonés et font partie des composés phéno-
litiques. Leurs propriétés mécaniques varient avec le taux d’humidité et la température
[71]. De plus, les lignines sont considérées comme un thermoplastique. Contrairement a
la cellulose et aux hémicelluloses, les lignines ont un comportement mécanique supposé
isotrope. La matrice de rigidité des lignines, donnée par la relation 1.3, s’exprime en fonc-
tion des coefficients de Lamé A et . Les constantes élastiques des lignines sont présentées
dans le tableau 1.12.
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Constantes d’élasticité  Valeurs Références

E (GPa) 2 [66]
3 |70]

6 [69]

2-3.5 37]

v 0.3 [66]
0.33 37]

0.33 [69]

TAB. 1.12 — Constantes élastiques de la lignine HR% = 12%

Le tableau 1.13 donne les différentes valeurs de la masse volumique de la cellulose, des

hémicellulose et des lignines issues de la littérature.

Constituant  p (kg/m?®) Références

Cellulose 1550 [37]
1600 [72]
Hémicelluloses 1490 [37]
1500 [72]

Lignines 1400 [37] [72]

TaB. 1.13 — Masse volumique des différents constituants

1.2.1.3.4 Les pectines

Les pectines sont des polyméres polysaccharides acides, car elles sont principalement

composées par des acides galacturoniques (Figure 1.12). On retrouve les pectines dans la
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lamelle mitoyenne et la paroi primaire de la cellule végétale; elles assurent la cohésion entre
les différentes cellules. Les pectines ont la capacité d’échanger des ions, surtout des ions
calcium. Ainsi elles peuvent se relier entre elles grace a cet échange d’ions calcium pour
former des ponts calciques |73]. Elles sont extraites de la fibre par une méthode chimique

soit & 'eau bouillante [74] soit par lacide éthyléne diamine tétracétique (EDTA) [75].

Fig. 1.12 — Acide galacturonique

Dans la suite du manuscrit, les hémicelluloses et les lignines seront écrites au singulier
a savoir I’hémicellulose et la lignine.

Dans le paragraphe précédent, il a été montré que les constituants chimiques des
fibres végétales, principalement I’hémicellulose et la lignine, sont fortement sensibles &
I’humidité. En conséquence, les composites renforcés de fibres végétales présentent des
propriétés mécaniques fortement dépendantes de ’humidité. Dans le paragraphe suivant,
nous examinons l'influence de 'humidité au sein du composite, et surtout a quel niveau
I’humidité intervient et quelles en sont les conséquences sur les propriétés mécaniques aux

différentes échelles du composite.

1.3 Influence de I’humidité sur les propriétés mécaniques

1.3.1 Durabilité et vieillissement

Fayolle et al. [76] donnent la définition du vieillissement : ¢ Le vieillissement correspond
a tout phénoméne d’évolution lente et irréversible de la structure et/ou de la composition
du matériau sous l'instabilité propre de I'interaction avec ’environnement, de sollicitations
mécaniques ou de la combinaison de plusieurs autres de ces causes.” Cette évolution affecte
les propriétés mécaniques du composite. Lorsque les sollicitations extérieures sont trop
importantes ou trop agressives, les performances de la structure diminuent.

Le vieillissement peut donc agir aussi bien sur chacun des constituants, comme sur les
deux, mais aussi au niveau de I'interface entre la matrice et les fibres. Le vieillissement

d’'une piéce composite a donc un impact sur sa durée de vie, ce qui s’exprime par le
p p p ) q p p
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temps pendant lequel les performances du matériau sont assurées. Afin d’évaluer cette
durée de vie, il est possible d’effectuer des expériences en vieillissement naturel, qui sont
souvent trés longues. Il est donc souvent préférable de recourir au vieillissement accéléré
en laboratoire, qui permet ainsi de réduire les temps d’expérimentation. Un vieillissement
naturel sera nécessaire afin de valider les conditions et les résultats du vieillissement
accéléré.

Il existe deux catégories de vieillissement [77]: le vieillissement physique (structure
chimique non modifiée) et le vieillissement chimique. Diverses méthodes permettant de
réaliser ces vieillissements en laboratoire ont été mises en place pour refléter au mieux les
conditions réelles durant le cycle d’utilisation du composite.

Pour le vieillissement physique, on trouve :

- le processus de relaxation structurale (paramétres T et o), qui a pour cause I'instabi-
lité propre du matériau; il n’y a pas forcément d’interaction avec le milieu extérieur,
seule la configuration spatiale des macromolécules est modifiée,

- le processus d’absorption-désorption (absorption de solvants, migration d’adjuvants),
c’est-a-dire des petites particules de solvant vont migrer au sein du matériau ce qui
peut avoir des conséquences sur les propriétés des matériaux.

Et pour le vieillissement par réaction chimique, on a par exemple:

- la coupure du squelette des macromolécules, qui se fait généralement suite & une
thermolyse ou a une hydrolyse, et cette réaction aura une forte influence sur la baisse
des propriétés mécaniques du composite,

- la dépolymérisation qui est peu rencontrée dans le vieillissement des composites, car
elle n’intervient qu’a des températures élevées,

- Poxydation des composites peut survenir par différentes voies (thermique, photochi-
mique et radiochimique).

Dans le cas de la matrice, le mécanisme de vieillissement est principalement chimique,
alors que le vieillissement des fibres végétales est physique (généralement dii & une prise
en eau, mais aussi a des attaques fongicides et a l'effet des rayons ultraviolets).

Dans un composite renforcé de fibres végétales, ce sont en général les fibres qui ab-
sorbent de I’eau car la matrice est supposé hydrophobe.

L’absorption d’eau dans le composite a pour conséquence une instabilité dimension-
nelle, un gonflement des fibres et une décohésion de I'interface fibres/matrice (Figure 1.13).
Wang [78] montre que 'humidité est le principal facteur de l'instabilité dimensionnelle
du composite, et que la température joue aussi un réle important. Plus la température
augmente, plus 'absorption d’eau est rapide et importante. Une baisse des propriétés du

composite est observée suite a la prise en eau des fibres. Le tableau 1.14 montre ’évolution
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des propriétés mécaniques d’un composite polypropyléne et pin radiata (40% massique)
avant et aprés un vieillissement de 238 jours a différentes températures. L’ajout d’anhy-
dride maléique augmente les propriétés mécaniques du composite; ceci est dii & la meilleure

adhésion entre fibres et matrice induite par cet agent couplant.

Ternpérature de wvieillissement (°C)

Froprietés Ajout d'Acide — —
mecaniques Maléique (AN Mon wvieill Vieill
q q a0 50 70
Résistance 3 la Avec 4% A 41 41 4 28 245 17
traction (MPa) Sans AM 23415 19 175 16
Module d'élasticité Avec 4% A 4553 +459 2252 2028 1578
(WP Sans AM 3619 +476 1201 1226 1133

TAB. 1.14 — Propriétés d’un composite PP/Pin radiata non vieilli et vieilli [79]

1.3.2 Absorption d’eau au niveau des fibres et de 'interface fibre-

matrice

Contrairement aux fibres de verre, qui grace a leur forte cristallinité permettent de
diminuer le taux d’absorption d’eau dans le composite, les fibres végétales piégent ’eau
entre leurs microfibrilles car elles ont une grande affinité avec I'eau. A cause du vieillis-
sement, des agressions du milieu extérieur, des sollicitations mécaniques sur la piéce, le
composite peut se fissurer, laissant ainsi I’eau s’insérer et de se lier aux fibres par diffusion.
A cause des variations de température et d’humidité imposées au composite pendant sa
période d’utilisation, les fibres vont gonfler et se rétracter sans arrét, créant ainsi des ef-
forts internes lors du gonflement, et laissant place a des cavités lors du retrait. Ces cavités
en plus des fissures déja présentes augmenteront ’absorption de 'eau dans le composite

et plus particuliérement au niveau de la fibre.

Le probléme d’absorption d’eau est souvent lié & une mauvaise interface entre matrice
et fibres. En effet, les fibres végétales, n’étant pas entiérement entourées par le polymeére,
auront tendance a absorber ’eau présente dans ’humidité ambiante a laquelle elles seront
exposées. Grace les images microscopiques d’'un composite vieilli, on voit bien que les
fibres ne sont plus complétement imprégnées par la résine. La figurel.13(a) montre un
composite non vieilli & base de polypropyléne, fibre de bois et anhydride maléique. La
figurel.13(b) le présente aprés un cycle de vieillissement par immersion dans de Peau
distillée & 50°C pendant 9 mois [80].
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a) Composite non vieilli

Fia. 1.13 — Composite polypropyléne/fibre de bois/anhydride maléique, non vieilli (a) et
viedlli (b) [80]

On remarque qu’aprés vieillissement, les fibres de bois apparaissent & la surface du
composite, elles ne sont plus entourées par la matrice hydrophobe. Ainsi 'absorption
d’eau s’accélére dans le composite.

Différentes études de vieillissement de composites a base de fibres de lin ont été menées
[16, 17]. Afin d’éviter le probléme d’absorption d’eau, différents traitements existent:
tout d’abord, il est possible d’utiliser de I’anhydride maléique qui ajoute ainsi un groupe

fonctionnel a la cellulose en formant un film hydrophobe (Figure 1.14).

0
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- | H ¢ 0]
o S R
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Fia. 1.14 — Schéma des mécanismes o Uinterface fibre wvégétale/anhydride ma-

léique /polypropyléne [33]

On peut aussi agir directement sur la fibre avec le procédé de rétification®, qui consiste

en une cuisson de la fibre a haute température, entrainant ainsi une modification physico-
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chimique de la fibre au niveau de ses constituants par dégradation de la lignine et de
I’hémicellulose. Cette méthode a un impact positif sur I’hydrophilie et la stabilité dimen-
sionnelle de la fibre, mais confére a cette derniére des propriétés mécaniques plus faibles.
Pour le pin maritime rétifié® par exemple, le module d’élasticité n’est pas affecté par le
procédé de rétification® [81], mais sa densité décroit de 10%, sa contrainte & la rupture
de 45%.

1.3.3 Absorption d’eau au niveau des constituants de la fibre

Comme le montre le paragraphe précédent, la fibre végétale est fortement hygrophile

alors que la matrice est supposé hygrophobe.

Parmi les trois constituants (Cellulose, Hémicellulose et Lignine), la cellulose, qui a une
structure quasi cristalline, réagit trés peu avec 'eau. Seules la lignine et 'hémicellulose
sont donc & méme de réagir en présence d’eau |37, 82|. Dans la littérature, peu d’ar-
ticles traitent de I'influence de 'humidité a I’échelle des constituants de la fibre. Parmi
ces articles, les travaux de W. J. Cousins |71, 82| permettent d’obtenir 1’évolution des
propriétés mécaniques de 'hémicellulose et de la lignine en fonction de I'humidité rela-
tive. Différentes méthodes d’extraction ont permis a cet auteur d’obtenir des échantillons
"purs" des différentes lignines et hémicelluloses. Elles ont ensuite été conditionnées puis
testées mécaniquement afin de déterminer les modules d’élasticité en fonction de taux
d’humidité.

Au niveau des essais mécaniques, les échantillons d’hémicellulose ont été testés par

nanoindentation et les échantillons de lignine par traction et torsion (Figure 1.15).

Vis de serrage

\ Joint de serrage Pince de serrage
P p
Vers la machine Vers la machine
—— -
atraction w_ E; a traction
// Echant/illon de lignine C’able flexible
Barreau en aluminium en acier

(a)

Fia. 1.15 — Dispositif pour les tests des échantillons de lignine, (a) en traction, (b) en
torsion [71]

Tous les résultats sur les lignines et les hémicelluloses vont étre détaillés ci-aprés.
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Il existe 4 sortes de lignine:

- la lignine de Klason

- la lignine périodate

- la lignine dioxane

- la lignine de Brauns

La lignine de Brauns, n’a pas été prise en compte, car elle représente déja un pourcen-
tage faible de la lignine native et, lors de I'extraction, seulement 10% des lignines du bois
sont isolées. Les échantillons préparés a partir des trois autres lignines, dont les dimen-
sions sont 20 mm de long et 4,8 mm de diamétre, ont été conditionnés a différents taux
d’humidité et ont subi des essais de traction et de torsion (Figures 1.15(a) et 1.15(b)).
Une relation entre la teneur en eau de I’échantillon et I’humidité relative de 'air a été
établie pour chaque lignine (Figure 1.16). Les différents types de lignine n’ont pas la méme
teneur en eau & une humidité relative donnée. Cela vient de leur différence d’un point de

vue macromoléculaire.
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Fi1a. 1.16 — Relation entre la teneur en eau et 'humidité relative de l’air pour trois lignines

[71]

La figure 1.17 présente les résultats des essais mécaniques réalisés sur les échantillons
des lignines a différentes humidités relatives. Les résultats des essais mécaniques sur la
lignine dioxane ne sont pas représentés sur la figure 1.17, car la lignine dioxane ne re-
présentait qu'un faible pourcentage de la lignine native extraite, c¢’est pour cela que les
échantillons faits a partir de cette lignine étaient trop petits pour étre testés mécanique-

ment.
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4 Mork [1972] estimoled young's madulus

A Mark (1972 ) estimated shear modulus
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Fig. 1.17 — Evolution du module d’Young et du module de cisaillement des lignines en

fonction de la teneur en eau. Les régressions linéaires ont €té représentées

[71]

Suite & ces expériences, il s’avére que le module d’élasticité et le module de cisaillement
des différentes lignines sont affectés par 'humidité, quel que soit le type de lignine étudié.
Pour la lignine périodate, les valeurs décroissent fortement passant de 6,7 GPa a 3,1 GPa
pour le module d’élasticité, et de 2,1 GPa & 1,2 GPa pour le module de cisaillement,
lorsque la teneur en eau augmente de 3,6% a 12% (Figure 1.17). La lignine de Klason
a un comportement quelque peu différent. Ses modules sont plus faibles et décroissent
lentement. De 3% a 12% de teneur en eau, le module d’élasticité décroit de 4 a 2,3 GPa
et le module de cisaillement de 1,5 GPa a 1,1 GPa.

On considére que le comportement de la lignine périodate est le plus proche du com-
portement de la lignine native, car la lignine périodate a subi le moins de changement
physique et chimique pendant son extraction contrairement a la lignine de Klason et a la
lignine dioxane.

En couplant les figures 1.16 et 1.17, on pourra obtenir I’évolution du module d’Young
et du module de cisaillement en fonction de ’humidité relative de I’air. Une méme analyse
pourra étre faite avec les figures 1.18 et 1.19 correspondant aux hémicelluloses, dont les

résultats vont étre détaillés dans le paragraphe suivant.

Deux hémicelluloses ont été isolées et testées par nanoindentation, il s’agit du xylane
et du glucomannane appelées respectivement hémicellulose B et hémicellulose C dans
I'article [82]. De méme que pour la lignine, les échantillons, dont les dimensions sont de
10 mm de long et 4,8 mm de diamétre, ont été conditionnés a différents taux d’humidité

relative. La teneur en eau est beaucoup plus importante pour I’hémicellulose que pour la



lignine comme le montre la figure 1.18.
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Fia. 1.18 — Courbe d’absorption d’humidité des lignines et des hémicelluloses [71]

41

Cette différence vient du fait que le nombre de groupes hydroxyles libres, qui réagissent

avec l’eau, au sein de la structure moléculaire de I’hémicellulose est plus important qu’au

sein de la lignine. Certes la lignine sera aussi affectée par cette augmentation de ’humidité

mais dans une moindre mesure que 'hémicellulose. Contrairement aux essais sur la lignine,

seul le module d’Young a été obtenu a partir des essais de nanoindentation. Il est donné

par la relation 1.4. Dans le cas ou le coefficient de Poisson est inconnu, il est choisi

arbitrairement égal a 0,35 afin de minimiser 'incertitude sur la valeur de E. Les résultats

sont, présentés sur la figure 1.19.

0,95  W?2/3
B2 (+12,5%) = (5577)( )
1_ 2

olu:

he est la profondeur de trace (mm);

E est le module d’Young de I’échantillon testé (MPa);

v est le coefficient de Poisson de I’échantillon testé;

W est le chargement (N).

D est le diamétre de la balle, utilisé lors de la nanoindentation (mm);

(14)
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Fia. 1.19 — Evolution du module d’Young des hémicelluloses B et C en fonction de la

teneur en eau. Comparaison avec la lignine [71]

La décroissance du module d’élasticité de I’hémicellulose (Figure 1.19) est beaucoup
plus prononcée que pour le module d’élasticité de la lignine (Figure 1.17). En effet, pour
la lignine, le module d’élasticité décroit jusqu’a 2,8 GPa pour une humidité de saturation

sachant que pour une humidité relative de 0%, sa valeur est de 8 GPa.

Pour déterminer la teneur en eau au sein de la cellulose, de ’hémicellulose et de
la lignine, il faut aussi connaitre les déformations d’origine hydrique et les coefficients
d’hygroexpansion. Ces coefficients ont été déterminés par I.D. Cave [70] et sont donnés

par la relation 1.5.

0 0,333
BC’ellulose _ 0 : ﬁHemicellulose _ 0’5 : 6Lignine _ 0’333 ( ]_5)
05 0,333

Les trois constituants de la fibre sont considérés comme des matériaux ayant cha-
cun un comportement hygro-mécanique différent. De plus, ils vont jouer un réle dans les
propriétés finales de la fibre naturelle. Il est donc important de connaitre les propriétés
hygro-mécaniques aux différentes échelles du composite, c¢’est-a-dire au niveau des consti-
tuants de la fibre végétale, puis au niveau des sous-couches, ensuite au niveau de la fibre
et enfin au niveau du composite. Ce changement d’échelle au sein du composite s’effectue

grace aux modéles multi-échelles présentés dans le paragraphe suivant.
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1.4 Les modéles multi-échelles

L’intérét de 'approche multi-échelle réside dans la possibilité de modéliser le compor-
tement macroscopique d’'un matériau composite a partir de la connaissance du compor-
tement microscopique de ses différents constituants. Ce chapitre présente tout d’abord
les modéles issus de la littérature, puis ils seront confrontés entre eux mais aussi avec les
contraintes imposées sur la modélisation lors de cette thése, a savoir un modéle multi-
échelle prenant en compte I'hygroscopie.

Les fibres végétales sont des matériaux hétérogénes naturellement hydroscopiques,
dont le comportement mécanique est anisotrope. Au niveau microscopique, il apparait
un arrangement entre les trois principaux constituants de la fibre végétale (cellulose,
hémicellulose, lignine) qui sera difféeremment interprété suivant I’approche utilisée pour la
modélisation. Mais généralement, il est admis que la cellulose est entourée d’hémicellulose,

qui elle-méme est entourée de lignine (Figure 1.20) [45, 66| .

Cellulose

Hémicellulose

Lignine

Fia. 1.20 — Arrangement des constituants d’une fibre végétale [83]

La modélisation multi-échelle du comportement des composites et des fibres peut se

décomposer en deux grandes catégories :
- l'approche analytique,

- I'approche numérique.

1.4.1 Approche analytique

Les premiers modéles analytiques [84-86] considéraient que toutes les phases avaient
un comportement isotrope et les grandeurs mécaniques calculées étaient donc le module
d’élasticité E et le coefficient de Poisson v, qui permettent de calculer le module de ci-

saillement G. Mais au fil des années, 'utilisation de plus en plus fréquente, dans I'industrie
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du composite, de fibres de renfort en carbone ou en graphite présentant un comportement
anisotrope, a remis en cause ’hypothése d’isotropie des phases du composite.

Hashin [87] a été 'un des premiers a s’intéresser a 'anisotropie des fibres de synthése.
En faisant I’analogie mathématique (tableau 1.15) entre les matériaux avec renfort uni-
axial isotrope et isotrope transverse, il a déterminé les propriétés mécaniques du matériau
composite (Er, Er, vir, Grr, Grr et vpr) en fonction des caractéristiques mécaniques de
la matrice et de la fibre. A titre d’illustration, I’équation 1.6 donne le module d’élasticité
longitudinal en fonction des caractéristiques de la matrice et des fibres. Il est aussi possible
d’obtenir les coefficients d’expansion thermoélastiques (cy;) [87, 88| et les coefficients de

conduction, magnétiques et diélectriques [87].

Caractéristiques Phases Phases
isotropes transverse isotropes
Module de k=X+G k
compressibilité (MPa)
Module de G Gr
cisaillement (MPa)
Coefficient A k-Gr
de Lamé (MPa)
Module E w
d’élasticité (MPa)
Coefficient v 11— %)
de Poisson

TAB. 1.15 — Analogie entre les phases isotropes et isotropes transverses

1 1
Avprs — virm)(5— — 7)TfTm
T Ky
Im  Xf 1
(kf - km * GTTm)

La variable x correspond a la fraction volumique des constituants. Les indices m et

EL:ELffEf+ELm£Em+ ( 16)

correspondent respectivement aux caractéristiques de la matrice et de la fibre.

I’équation 1.6 montre le lien entre les caractéristiques des phases isotropes présentées
dans le tableau 1.15 et les propriétés mécaniques du composite, plus particuliérement dans
ce cas, son module d’élasticité longitudinale.

Il faut noter que dans les travaux de Hashin [87], la géométrie retenue est un cylindre,



45

que le renforcement de la matrice par des fibres est uniaxial et que la fibre a un compor-
tement anisotrope. De plus, les calculs du module de cisaillement G, du coefficient de
Poisson v et le module d’élasticité tangentiel £ sont bornés, car les conditions limites
sur le déplacement en cisaillement donne leur borne supérieure et celles sur les contraintes
en cisaillement leur borne inférieure.

Le modéle a assemblage de cylindriques concentriques développé par Christensen [89),
qui est une extension du modéle de Hashin [90], permet en fait de calculer explicitement
le module de cisaillement G présenté précédemment. Le principe, illustré par la figure
1.21, consiste & considérer le composite renforcé de fibres végétales ou inorganiques comme
un ensemble de cylindres concentriques ou de sphéres concentriques, avec la fibre au
centre. L’ensemble est entouré d’'un milieu homogéne ayant les mémes propriétés que le
composite. Les calculs analytiques, qui ont pour base le déplacement des frontiéres des
cylindres concentriques correspondant aux différentes phases du composite, sont menés
en coordonnées polaires ou sphériques suivant l’architecture du renfort et les champs
de déplacement dépendent de ces conditions aux limites. Les phases du composite sont

considérées isotropes ou isotropes transverses, et homogénes a I’échelle macroscopique.

% Inclusion spérique
ou cylindrique

[ matrice
P Milieu homogeéne
équivalent

Fia. 1.21 — Modéle a inclusion sphérique ou cylindrique [89]

Le modéle de Hashin [87] a été précurseur des modéles contemporains comme celui de
Christensen [89]. Mais le modéle d’Hashin n’est pas applicable au composite renforcé de
fibres végétales car il ne prend pas en compte I’humidité et le calcul de certaines propriétés

mécaniques comme le module de cisaillement G s’effectue grace a des bornes. Le modéle
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de Christensen [89] vient compléter cette lacune par le calcul des propriétés mécaniques
présenté par Hashin|87]. Certes ces deux modéles peuvent étre utiles que ce soit au niveau
des constituants, des sous-couches ou bien de la fibre d’un point de vue mécanique, mais
aucun de ces modeéles ne prend en compte le caractére hydrophile du matériau.

Les fibres végétales, étant de plus en plus utilisées comme renfort dans les compo-
sites, ont, contrairement aux fibres de verre, des propriétés dépendantes directement des
propriétés de leurs constituants a savoir la cellulose, I’hémicellulose, et la lignine, de leur
fraction volumique respective, de la taille de leur lumen... Un paramétre important est
I’orientation des microfibrilles de cellulose au sein des sous couches constituant la paroi
cellulaire (paragraphes 1.2.1 et 1.2.2). Mais il faut aussi prendre en compte ’humidité
relative qui influe sur la teneur en eau au sein de la fibre végétale.

Marklund et al. [69, 91] ont développé un modéle analytique multi-échelle (Figure 1.22)
pour un composite & N-phases dont les constituants ont des propriétés orthotropes. Ce
modéle prend en compte 'influence de 'humidité sur les différentes phases . La géométrie
du modéle est basée sur celle de Hashin [87] et de Christensen [89], & savoir un assem-
blage de cylindres concentriques. De plus, les équations du comportement des cylindres
correspondent & une approche généralisée de Christensen et Lo [89], qui consiste a étudier
la continuité des déplacements et des contraintes aux interfaces ainsi que les conditions
de pressions interne et externe. Le modéle de Hervé et Zaoui [92] se base sur ce méme

principe.

Microfibrille UC Fibre de bois
Propriétés hygroélastiques
des couches

S1

Cellulose
. "

Hémicellulose (= S2 I
Lignine

Fia. 1.22 — Modéle multi-échelle en cylindres concentrigues [69]

Le but du modéle, présenté dans le premier article de Marklund et al [91], est d’ana-
lyser I'influence des propriétés des constituants et des paramétres géométriques sur les
propriétés des composites renforcés de fibres végétales. Chaque phase est représentée par
un cylindre suivant I’échelle & laquelle on se place. Au niveau microscopique, les différentes
phases sont la cellulose, I’hémicellulose et la lignine. D’un point de vue mésoscopique, les

différentes phases correspondent aux sous-couches S, S, et S5, et a 1’échelle macrosco-
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pique, le composite est constitué de la fibre, elle-méme entourée de résine avec ou non la
présence d’'un lumen au milieu. Ce modéle permet de déterminer les constantes élastiques
Koz, E1, 119, G, Gaz, Fa, 153. I’indice 1 désigne la direction longitudinale et les indices
2 et 3 correspondent aux directions du plan transverse de la fibre.

Dans un deuxiéme article, Marklund et Varna [69] détaillent une approche multi-
échelle permettant de prendre en compte I'effet de 'humidité sur les propriétés mécaniques
du composite et d’obtenir ainsi ses coefficients d’hygroexpansion (; et () a différentes
échelles. L’association de ces deux articles (|91], [69]) permet de modéliser le comportement
mécanique du composite ainsi que son comportement hygroscopique, et permet ainsi de
déterminer, d’une part les propriétés élastiques de la fibre ou du composite en fonction
de 'humidité relative du milieu, d’autre part les coefficients d’hygroexpansion de la fibre
et du composite.

L’association de ces deux modéles présente plusieurs avantages, comme la prise en
compte de l'effet de 'humidité relative, le fait que ce soit des modéles multi-échelles et
qu’ils soient applicables au niveau microscopique comme au niveau macroscopique du
composite. Le passage des propriétés hygro-mécaniques des sous-couches aux propriétés
hygro-mécaniques de la fibre s’effectue en considérant que la paroi végétale est un stratifié
dans lequel 'angle de chaque pli correspond a 'angle des microfibrilles au sein des sous-

couches.

Couche 52

Microfibrille
de Cellulose

Couche S1

Lamelle
mitoyenne

Fia. 1.23 — Modélisation d’une fibre de bois (généralisation du modéle de Barber) [93]

Un modéle similaire est présenté par Yamamoto [93] et Yamamoto et al [94]. Le com-
portement du bois dans les phases d’absorption et de désorption d’eau a été étudié en
utilisant le modéle généralisé de Barber et al (|95] [96]) qui est aussi constitué de cylindres
concentriques (Figure 1.23). Chaque phase est composée des microfibrilles de cellulose en-

tourée d’une couche de lignine-hémicellulose isotrope. Ce modéle traite des propriétés
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élastiques mais aussi des propriétés hygroscopiques car la variation de la teneur en eau
dans la fibre est prise comme parameétre explicite. Mais il n’est utilisable qu’a partir de
I’échelle mésoscopique, c’est-a-dire au niveau des sous-couches. Or il a été montré dans le
paragraphe 1.3.3, que ce sont ’hémicellulose et la lignine qui prennent de 'eau dans la
paroi végétale. Par ailleurs, ces deux constituants sont présents en quantité importante
dans les sous-couches S; et Sj.

Neagu et Gamstedt [83] ont développé un modéle de cylindres concentriques ayant des
similitudes avec le modéle de Marklund et al [91]. La différence entre ces deux modéles
vient de la modélisation a I’échelle microscopique c’est-a-dire au niveau des constituants
de la fibre. Neagu et Gamstedt ont effectué une homogénéisation en deux temps a cette
échelle, qui se base sur les modéles de cylindres concentriques développés par Hashin et
Rosen [90] pour les phases isotropes et par Hashin [87] pour les phases anisotropes. Comme
le montre la figure 1.24, la premiére étape de cette homogénéisation consiste a calculer les
propriétés mécaniques des deux phases isotropes qui sont la cellulose et 'hémicellulose.
Aprés 'obtention des propriétés de ce premier matériau équivalent, on rajoute autour de
ce dernier la couche de lignine, ce qui permet de déterminer les propriétés mécaniques
d’un deuxiéme matériau équivalent correspondant aux propriétés mécaniques d’une sous-

couche.

émicellulos

| 1ére étape

Matériau

équivalent

2éme étape

Lighine

Fic. 1.24 — Principe de ’homogénéisation en deux temps sur les constituants de la fibre

végétale [83]

Le bois a été modélisé par des cylindres concentriques (Figure 1.25) dont chaque phase
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est orthotrope avec un repére local associé a 'orientation hélicoidale des microfibrilles de
cellulose. La réponse hygroélastique de ’ensemble est due a une charge asymétrique et la
variation de la teneur en eau du bois est obtenue grace aux déformations issues des forces
appliquées sur la fibre. La réponse hygroélastique de la fibre de bois modélisée est validée
par des expériences en environnement contrélé. De plus, les résultats de cette modélisation
sont validés par des simulations numériques par éléments finis et un modéle analytique

ayant déja prouvé son efficacité [97].

o
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R

Fia. 1.25 — Modélisation d’une fibre de bois et conditions aux limites [83]

Comme le modéle de Marklund [69, 91|, le modéle de Neagu est un modéle multi-
échelle prenant en compte ’humidité, ’angle des microfibrilles. La seule différence est le
choix d’une homogénéisation en deux temps sur la cellulose, I’hémicellulose et la lignine.

Les articles présentés précédemment se basent surtout sur les continuités aux interfaces
des sous-couches. Dans sa thése [98], Julien Mercier a développé un modéle basé sur des

lois de comportement et la mécanique de I'endommagement & I’échelle mésoscopique.
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Il a étudié le comportement hygro-élastique d’un composite époxy/verre en prenant en
compte 'endommagement et le vieillissement, suite & une absorption d’eau au niveau du
polymeére. Son modéle permet de coupler ces deux phénoménes. Le but de ce modéle est de
quantifier 'effet du vieillissement couplé ou non avec de I'’endommagement par fissuration.
Le vieillissement est di a la diffusion d’eau dans le réseau moléculaire du matériau. Cette
diffusion est caractérisée par les lois de Fick que nous rappellerons au paragraphe 2.3.2.
Mercier |98] détermine, dans un premier temps, le coefficient de diffusion de 1’eau dans
le matériau étudié. Ensuite, il utilise la mécanique de I'endommagement et les lois de
comportement avec trois cas de chargement (traction, compression, cisaillement). Afin de
valider la modélisation analytique, des simulations numériques sont menées a l'aide d'un
logiciel de modélisation d’éléments finis ZeBuLoN, comme décrit par la figure 1.26. Le
premier calcul effectué permet la simulation de la diffusion hydrique au sein du matériau,
grace au coefficient de diffusion de 1'eau déterminé expérimentalement et aux conditions
aux limites imposées sur les surfaces. Aprés ce premier calcul, les champs de concentration
en eau au sein du matériau sont obtenus, définissant ainsi les conditions de sollicitation du
second calcul constituant la simulation mécanique. Les données de base de ce second calcul
sont les propriétés mécaniques des matériaux, qui sont fonction de la concentration en eau
et donc de ’humidité. Les résultats du calcul mécanique sont les champs de déformation

et de contrainte au sein du composite en fonction de 'humidité.

Calcul de diffusion ——p Transfert d? données Calcul mécanique
(concentration d’eau)
Evolutiondes rigidités
‘/eau

Eprouvette
matériau sain

(¢) =
V\ avecl'eauC =1 (C,)
Fichier résultat diffusion  [....seesmssnes

(a un temps t de diffusion)
C, = f(X,y,2) [en chaque nceud] Eprouvette
matériau vieilli

Fia. 1.26 — Schéma de principe des calculs couplés mécanique-diffusion [98]

L’inconvénient de ce modéle est qu’il s’intéresse aux phénomeénes hygro-mécaniques
a I’échelle mésoscopique, car I’échelle microscopique voit les hétérogénéités les plus fines
présentes au sein du matériau. Mais il a ’avantage de coupler le comportement mécanique
et le comportement hygroscopique et il est validé expérimentalement.

Benabou et Duchanois [99] ont travaillé sur un modéle analytique afin de prédire le
comportement hygroélastique de 'OSB (Oriented Strand Board). .’OSB est un panneau
comportant différentes couches de particules de bois orientées, que ’on peut assimiler a
un stratifi¢ (Figure 1.27).
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Fia. 1.27 — Modélisation de I’OSB comme un stratifié [99]

Le modéle de Benabou et Duchanois est ainsi un modeéle qui se formule en deux étapes.
Il est basé sur le méme principe que le modéle de Mercier [98]: une couche de particules
est d’abord modélisée puis, en s’appuyant sur la théorie des stratifiés, le comportement
hygroélastique du panneau peut étre prédit. Ce modéle est intéressant d’un point de
vue mécanique et hygroscopique & I’échelle des sous-couches de la paroi végétale, car
Iorientation des particules de bois dans le panneau est un paramétre explicite. Ce modéle
peut aussi s’appliquer au niveau des constituants des sous-couches car I'arrangement de
la cellulose, de I’hémicellulose et de la lignine peut étre représenté par un stratifié avec
des propriétés hygro-mécaniques différentes dans chaque pli mais pas la méme orientation

des microfibrilles.

Site de sorption Site de sorption
non rempli rempli
Teneur en eau , wellddy IS
FF7777. 777777

my (¢a , ¢d)

m.(@,-94)

22 (/7% R O E— 4
my (@) - = |

gb‘i ’ ¢a Humirlité relative

Fia. 1.28 — Comportement caractéristique d’un site d’hystérésis de sorption [100]

Les indices a et d correspondent respectivement & absorption et désorption.

Le modéle, purement hygroscopique, développé par D. Derome [100] est un modéle
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d’hystérésis, basé sur le travail de Coasne et al. [101], qui prend en compte la présence
d’un processus de formation d’un film dans des sites de sorption non remplis d’eau. Le
bois est donc considéré comme un matériau poreux possédant plusieurs sites de sorption.
La figure 1.28 décrit le comportement typique d’un site de sorption.

Lorsque I’humidité relative augmente, d’abord une monocouche d’absorption se pro-
duit, suivie par I’absorption multicouche qui forme un film d’épaisseur croissante. Le
processus de formation de ce film est décrit par la fonction my(¢). Dés que humidité
relative de saturation ¢, est atteinte, alors le site de sorption se remplit totalement par
condensation capillaire, résultant en un saut m.(¢,,¢q) allant de la teneur en eau ms(¢,)
a une teneur en eau mr(pq,0q) (Figure 1.28).

Grace a différentes intégrations des domaines des sites de sorption remplis (2) et des

sites vides (I') (Figure 1.29), une nouvelle fonction de distribution a été mise en place.

b

¢, ¢. ¢, ¢,

Fic. 1.29 — Schéma de la sorption et de la désorplion en eau au sein du malériau poreus.
Pq et Qg représentent respectivement les humidités relatives de désorption et

de absorption - §) : sites de sorption remplis, T : sites vides [100]

Ce modéle est intéressant dans la compréhension de ’absorption d’eau au sein de la
fibre végétale, considéré comme un matériau poreux. Par ailleurs, il peut étre utilisé pour
la construction des courbes d’absorption comme celle de Fick.

Le modéle a été validé par ’analyse de la variation de la teneur en eau dans différents
échantillons de bois, conditionnés a différentes humidités relatives. Le modéle montre une
bonne corrélation avec les données expérimentales obtenues dans les directions longitudi-
nale, radiale et tangentielle de I’échantillon.

L’approche analytique contribue fortement a la prédiction du comportement des fibres
végétales et des composites, mais de plus en plus, des modéles numériques se développent,
ce qui permet une meilleure compréhension du comportement & différentes échelles des

matériaux.
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1.4.2 Approche numérique

Au niveau microscopique, tous les auteurs, par exemple Preston [44|, Fengel [45],
s’accordent a dire que la cellulose est entourée d’hémicellulose qui est elle-méme entourée
de lignine (Figure 1.30). Deux grands types de géométrie existent pour l'arrangement de
ces constituants: le modéle rectangulaire et le modeéle circulaire (exploité principalement

pour l'approche analytique).

| Heémicellulose
Cellulose

Fia. 1.30 — Schéma de l'organisation des 3 constituants principauz du bois [37]

Au niveau des sous-couches et de la fibre, le modéle hexagonal est le plus communément

employé (Figure 1.31).

Bl couche 3

Couche 82

Couche S1
Paroi primaire
Lamelle
mitoyenne
s
Tangentiel

Fia. 1.31 — Géométrie hexagonale de cellules végétales [102]

Dans sa thése, Kent Persson [37] utilise un modéle multi-échelle en partant des consti-
tuants pour arriver a la fibre de bois. Une premiére homogénéisation permet d’obtenir les
propriétés équivalentes des sous-couches, puis dans un deuxiéme temps, en utilisant une

géométrie hexagonale, les propriétés mécaniques des fibres et du bois sont déterminées.
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La figure 1.32 montre les différentes étapes de la modélisation développée par Persson. La
premiére étape de cette modélisation se situe donc a I’échelle microscopique, c¢’est-a-dire

au niveau des constituants biochimiques de la fibre végétale.

Amical constituents

! |- Cellulose \

f \

= ‘1 Hemicellulose |
2 / e e
= —
. Lignin —
SN Microfibril model
chemical constituent: e

Averaged properties for
micrafibril determined

Cell structure model
l_“_gll_:_h;u_crure Mude structure

IR R

Averaged properties
for wood determined

Fic. 1.32 — Schéma des différentes étapes utilisées pour déterminer les propriétés équiva-

lentes du matériau [37]

Au niveau de la microfibrille, deux géométries ont été retenues a savoir celle de Preston
et celle de Fengel (Figure 1.33). La géométrie ainsi choisie, il est possible de déterminer les
propriétés mécaniques des différentes couches (lamelle mitoyenne, paroi primaire, Sy, So
et S3) par homogénéisation. Et enfin par changement d’échelle, il est possible d’obtenir les
propriétés d’une fibre végétale composée des différentes sous-couches puis par répétition

de cette fibre végétale, Persson obtient les propriétés mécaniques d’'un cerne de bois.
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FiG. 1.33 — Modéles simplifiés de la microfibrille, a): Preston [44], b): Fengel [105]

Une fois la géométrie choisie aux différentes échelles, ’objectif est ensuite de déterminer
un VER équivalent & cette microstructure. Que ce soit sur une géomeétrie reconstruite a
partir d’images réelles obtenues par microscopie ou une géométrie hexagonale, il y a comme

pour 'approche analytique, trois niveaux a considérer :

- celui de la microfibrille,
- celui des sous-couches,

- celui de la fibre.

Pour Persson, 1’élément basique de la fibre est la microfibrille, qui se compose de
cellulose, d’hémicellulose et de lignine. Une microfibrille est supposée étre une répétition
d’unités d’égale taille, représentée par la figure 1.33. L’organisation des trois constituants
de la cellule végétale n’est pas entiérement connue, mais 1’étude de Salmén et Fahlen
[104], basée sur des images AFM (Atomic Force Microscopy) de cellules de bois (Figure
1.34), montre que la figure 1.32.a semble plus correcte que la figure 1.32.b. Les fractions
volumiques des constituants étant différentes d’'une sous-couche & une autre, 1’élément
de base de chaque sous-couche n’aura donc pas les mémes dimensions. Les différents
parameétres ay, by, t1, to pour le modéle de Preston et as, by, co pour le modéle de Fengel
sont déterminés par les fractions volumiques de la cellulose, de I’hémicellulose et la lignine
pour le bois, qui sont respectivement de 49%, 27% et 24% au sein de la couche Sy, et de
20%, 15% et 65% dans les couches Sy et Ss. Puis par une homogénéisation par éléments

finis, il est possible de déterminer les propriétés mécaniques équivalentes des couches.
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500

A Direction
250 | tangentielle de la
" paroi cellulaire

Fia. 1.34 — Image AFM d’une section transversale de la paroi secondaire d’une fibre d’Epi-
céa. Des granulats de cellulose d’environ 20nm, arrangés comme des lamelles

dans la direction tangentielles, peuvent étre distingués [104]

Le méme principe d’homogénéisation est utilisé pour obtenir les propriétés de la paroi
cellulaire. Il s’agit de créer un stratifié de deux demi-cellules (S5 - Sy - Sy + P+ LM/2 -
LM/2+4 P+ Sy - Sy - S3), P étant la paroi primaire et LM la lamelle mitoyenne avec les

angles des microfibrilles associés a chaque couche (Figure 1.35).

Fi1G. 1.35 — Stratifié de deuz demi cellules [37]

La figure 1.36 présente un modéle réel 2D proposé aussi par Persson [37], a partir des

images microscopiques de cellules de bois.
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Fia. 1.36 — Structure d’un bois d’été, a gauche: image MEB du bois, & droite: structure
modélisée [37]

La détermination des propriétés de la structure cellulaire est effectuée par I’homogé-
néisation du modeéle hexagonal obtenu précédemment et répété comme le montre la Figure
1.37.c. Les expériences réalisées dans le cadre de la thése de Persson [37] montrent une

bonne corrélation avec les résultats de la modélisation.
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Fia. 1.37 — Organisation de la structure cellulaire, ¢ gauche: image MEB de la structure
cellulaire, au centre: exemple de structure modélisée par des heragones irré-

quliers, & droite: exemple de structure modélisée par des hexagones réguliers

[37]

Le modéle développé par Kent Persson a ’avantage d’étre un modéle multi-échelle en

partant des propriétés hygro-mécaniques de la cellulose, de ’hémicellulose et de la lignine
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pour obtenir les propriétés hygro-mécaniques du bois, en prenant en compte ’angle des
microfibrilles, la fraction volumique des constituants de la paroi végétale au sein de chaque
sous-couche et surtout deux géométries distinctes, une géométrie idéale et une géométrie
réelle.

Mishnaevsky et Qing [102] ont représenté la fibre comme un hexagone régulier (Figure
1.38), dont chaque couche est un composite renforcé de microfibrilles de cellulose, en re-
prenant les travaux de Barber [95]. Cette unité de base est répétée afin de modéliser un
faisceau de fibres. Les propriétés élastiques des sous-couches sont obtenues grace aux équa-
tions de Halpin-Tsai [105]. Les bases de I’homogénéisation sont les propriétés mécaniques
de la cellulose, de I’hémicellulose et de la lignine ainsi que 'angle des microfibrilles dans
chaque sous-couche. Deux cas de figure ont été utilisés pour les angles de microfibrilles
(Figure 1.39), on considére que soit l'arrangement des microfibrilles au sein de la couche
Sz forme une Z-hélice avec un angle +6 (Figure 1.8) ou soit cet arrangement forme une
S et Z-hélice avec un angle +6. Ainsi aprés homogénéisation, on obtient les propriétés de
sous-couches dans le repére de la fibre aprés changement de repére grace aux différents

angles de microfibrilles.

- Couche S3

Couche S2
Couche s1

Couche P

Couche M

Tangentiel

Fia. 1.38 — Caractéristiques géométriques du VER [102]

La géométrie de la cellule végétale retenue est un hexagone régulier, présentée par la
figure 1.38. Les longueurs NT, NR, NM, N1, N2, N3, T1, T2, T3 sont différents parameétres
d’entrée. Puis une série de simulations numériques obtenues avec les codes PATRAN et
ABAQUS permettent de définir les propriétés de la fibre, et lorsque le VER est répété,

les propriétés mécaniques du faisceau de fibres sont donc obtenues par homogénéisation.
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Fia. 1.39 — Configuration d’organisation de la paroi cellulaire, & gauche: microfibrilles
dans S3 représentées par une hélice 7, a droite: microfibrilles dans S3 repré-
sentées par des hélices Z el S [102]

Un deuxiéme article de Mishnaevsky et al. [106] compléte cette modélisation en prenant
en compte ’humidité du milieu. Ce modéle multi-échelle permet donc de définir I'effet de
I’humidité sur les propriétés élastiques équivalentes de la fibre élémentaire et du faisceau
de fibres. La simulation numérique est effectuée sous ABAQUS en utilisant I’analogie entre

les équations de diffusion et celles de la thermique.

1.4.3 Le choix des modéles

Il a été montré que les approches analytiques et numériques permettent de prendre en
compte le couplage ou non des comportements mécanique et hygroscopique. Les différents
modéles présentés dans ce paragraphe ont tous des avantages et des inconvénients. D’un
point de vue analytique et numérique, les caractéres anisotrope et hydrophile des fibres
végétales ne peuvent étre négligés (paragraphe 1.3). Les critéres de choix pour le modéle
analytique sont les suivants: il faut que le modéle choisi soit un modéle multi-échelle
dont la plus petite échelle est celle des constituants de la fibre végétale. Il faut aussi que
ce modéle prenne en compte 'influence de ’humidité sur les propriétés mécaniques du
matériau et que les données d’entrée de la modélisation intégrent les fractions volumiques
de la cellulose, de I’hémicellulose et de la lignine au sein de chaque sous-couche ainsi que
I’angle des microfibrilles dans les sous-couches.

A noter que quel que soit le modéle analytique choisi, la géométrie de base reste
restreinte pour l'instant aux cylindres concentriques. Il y a deux modéles analytiques
qui répondent a ces critéres, le modéle développé par Marklund et al. [69, 91|, et celui
de Neagu et Gamstedt [83]. La différence entre ces deux modéles est U'interprétation de
larrangement des constituants de la fibre végétale. Dans les articles de Marklund et al.,
chaque sous-couche est un assemblage de trois cylindres concentriques (Figure 1.22), et

leurs propriétés hygro-mécaniques sont directement déterminées a partir des propriétés
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hygro-mécaniques de la cellulose, 'hémicellulose et la lignine. Dans 'article de Neagu, les
propriétés de chaque sous-couche sont obtenues par une homogénéisation en deux temps
en considérant tout d’abord la cellulose entourée d’hémicellulose, et dans un deuxiéme
temps en considérant cet ensemble entouré de lignine. Le modéle adopté ici est celui
de Marklund et al. [69, 91| car ce modéle est basé sur des conditions aux limites aux
interfaces et bords intérieur et extérieur, et qu’il ne nécessite pas d’homogénéisation.
La deuxiéme partie du modeéle analytique, dont les résultats seront comparés a ceux du
modéle numérique, est basée sur une approche de la superposition de sollicitations de
traction longitudinale, de pression interne ou externe et de torsion. Dans cette partie, le
comportement mécanique de la fibre est supposé & symétrie monoclinique, hypothése qui
induit 13 constantes d’élasticité indépendantes.

Quant a 'approche numérique, le modéle hexagonal donne des résultats satisfaisants
en comparaison aux expérimentations [102, 106], méme si la plupart des fibres végétales
n’ont pas un arrangement parfait de leur cellule [37]. C’est pour cela que le choix de réaliser
une géomeétrie idéale en cylindres concentriques pour ’assemblage des constituants et une
géométrie réelle de fibres élémentaires de lin a partir d’images microscopiques est adopté
dans la suite de ce travail. De plus, la modélisation numérique envisagée sera volumique
et non surfacique comme 1'a effectué Persson [37|, car grace a la géométrie volumique il
est possible de prendre en compte la décohésion entre deux fibres élémentaires.

Les modéles analytique et numérique utilisés dans la thése nécessitent certaines don-
nées de base, comme les fractions volumiques de la cellulose, de I’hémicellulose et de la
lignine dans les sous-couches S, Sy et S (issues de la littérature), et le coefficient de diffu-
sion de 'eau dans le lin pour différentes humidités relatives (obtenu expérimentalement).
Le chapitre 2 présente le protocole expérimental et les résultats pour la détermination du
coefficient de diffusion des fibres de lin et du composite, mais aussi la détermination du
pourcentage de cellulose, d’hémicellulose et de lignine dans le lin. Et enfin, des essais de
traction a différentes humidités relatives seront présentés au niveau de la fibre de lin et
du composite afin de valider les valeurs du module d’¢lasticité longitudinal obtenues par

modélisation.
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Ce chapitre est consacré a la présentation des matériaux utilisés dans cette thése, a
savoir le lin et le polyester insaturé, ainsi qu’a leur caractérisation physico-chimique. Ce
chapitre présente aussi le protocole mis en place pour la détermination de la diffusion de
I’eau au sein des matériaux étudiés et ainsi que sur les essais en traction menés dans ce
travail. Dans chaque cas, la fibre élémentaire est considérée en premier puis le composite
est étudié. La détermination de leurs propriétés hygro-mécaniques s’effectue grace a des
essais de traction et a I'utilisation de micro-enceintes climatiques permettant d’obtenir un

coefficient moyen de diffusion de '’eau des matériaux étudiés.

2.1 Présentation des matériaux utilisés

2.1.1 Présentation de la fibre de lin

Le lin étudié a été fourni par Pentreprise Safilin basée dans le Nord de la France [107].
Le lin est une plante annuelle de la famille des Linacées, la plus répandue des espéces est
la Linum usitatissimum. La plante est constituée d’une tige et & son extrémité de fleurs
bleues en général. La tige de lin est constituée de différents éléments de la périphérie au

centre (Figure 2.1):
- I’épiderme,
- le cortex ou écorce qui assure le role de protection de la plante par rapport aux
attaques extérieurs,
- le phloéme qui contient les faisceaux de fibres,
- le cambium qui produit le bois permettant le maintien de la plante,
- le xyléme constitué par le bois produit par le cambium,

- la lacune qui est la partie creuse de la tige, permet la circulation de la séve.

Epiderme

Cortex

Phloeme

Cambium

Xyléme

Lacune

| am—
0.2 mm

Fia. 2.1 — Image optique de la coupe d’une tige de lin [108]
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Le lin a une croissance assez rapide (environ une centaine de jours) et sa culture

s’étale de mars a juillet. L’extraction des fibres de lin commence en aotit et s’effectue

grace & différents procédés qui ont chacun un réle important dans I'obtention de fibres

élémentaires :

)
I’arrachage,

le rouissage qui permet d’éliminer I’écorce ainsi que les ciments pectiques qui soudent

les faisceaux de fibre au bois de la tige,

le teillage qui consiste a extraire les morceaux de bois du xyléme contenus a I'inté-

rieur des tiges et a éliminer les fibres courtes,

le peignage qui dénoue et aligne les faisceaux tout en enlevant les fibres courtes
restantes, divisant ainsi les faisceaux en fibres techniques et fibres élémentaires pour

obtenir un ruban countinu.

L’étape de rouissage pour 'extraction des fibres est importante, car il a un impact sur

les propriétés mécaniques finales de la fibre de lin. Il existe différents types de rouissage :

le rouissage sur le champ, en laissant le lin & méme le sol pendant plusieurs semaines.
Mais cette méthode est tributaire du temps. De plus, méme si le vent est nécessaire
pour le séchage, dés qu’il y en a trop, les fibres de lin sont transportées de part et

d’autre du champ,

le rouissage a I’eau, dans une riviére ou une cuve. Ce type de rouissage a été interdit
en Furope dans les années 80 pour des raisons environnementales car I’eau prenait
une couleur rousse et une odeur nauséabonde se dégageait a cause de la décomposi-
tion bactérienne. Etant donné qu’il est difficile de connaitre le moment exact ou le

rouissage se finit, les fibres rouies étaient généralement sorties plus tot.

Le type de rouissage utilisé pour le lin étudié est le rouissage sur le champ.

Il possible de décrire la fibre de lin & différentes échelles comme le montre la figure 2.2.
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Fia. 2.2 — Structure du lin de la plante auz microfibrilles de cellulose [109]

Tout d’abord, la tige de lin pouvant mesurer jusqu’a 1 meétre de hauteur, puis a
I’échelle macroscopique, il est possible de distinguer les éléments décrits a la figure 2.1.
A Téchelle mésoscopique, on distingue les faisceaux ou fibres techniques ainsi que la la-

melle mitoyenne. Enfin, les sous-couches ainsi que le lumen sont observables & 1’échelle

microsopique.

2.1.1.1 Le faisceau ou fibres techniques

Le faisceau mesure environ une dizaine de centimeétre de longueur regroupant une

quarantaine de fibres lites par la lamelle mitoyenne (Figure 2.3)[5].

Lamelle moyenne — - )

Fibres élémentaires < D ey

~200 pm
Faisceau

echelle mésoscopique

Fig. 2.3 — Structure du lin a l’échelle mesoscopique
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2.1.1.2 La fibre élémentaire

La fibre élémentaire est un matériau composé de différentes sous-couches plus ou moins

cylindriques (Figure 2.4).

__— Lumen

Paroi secondaire

=

-

~20 pm

FParoi primaire

Fibre elementaire

echelle microscopique

Fic. 2.4 — Structure du lin a [’échelle microscopique

Une fibre de lin mesure entre 4 & 80 mm de longueur et un diamétre moyen de 20
pum [6]. Grace a ces dimensions, il est possible de déterminer un facteur de forme qui est
un critére a 'utilisation des fibres végétales en tant que renfort dans les composites, car
suivant la valeur de ce facteur, il y aura une surface de contact plus ou mions important
entre la fibre et la matrice. Par exemple, plus ce facteur de forme est faible, plus la surface
de contact est faible ce qui entraine un mauvais transfert de charge entre fibres et matrice.

Le tableau 2.1 donne le facteur de forme pour différentes fibres végétales.

Fibres | Longueur | Diamétre | Facteur de forme | Références
(mm) (pmm) L/d
Lin 4-80 5-80 1700 [52, 55, 56]
Chanvre 5-bb 10-51 1000 [52, 56]
Ramie 40-250 16-126 2500 [52]
Sisal 0,8-8 7-47 100 [56]

TaB. 2.1 — Facteur de forme pour différentes fibres végétales

Comme il a été montré dans le premier chapitre et comme le montre la figure 2.4,
différentes sous-couches composent la fibre de lin. Tout d’abord, la paroi primaire, dont
I'épaisseur est comprise entre 0,1 et 0,5um [39, 40], est contitué principalement de pectines

et de lignine. La paroi secondaire est composée de trois sous-couches, la sous-couche Sy
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avec une épaisseur comprise entre 0,5 et 2 pum, la sous-couche Sy avec une épaisseur
comprise entre 5 et 10 pum et la sous-couche S3 avec une épaisseur comprise entre 0,5 et 1
pm 44, 110-112]. Ces sous-couches se différencient par leur composition biochimique ainsi
que par lorientation des microfibrilles (10° pour la couche Sy). Mais chaque sous-couche
est constituée de microfibrilles de cellulose dans une matrice amorphe de pectines liées
par une interface constituée d’hémicellulose comme le montre la figure 2.5. Comme les
propriétés mécaniques des pectines sont peu connues, elles ne seront pas intégrées dans la

modélisation.

Sous-couche S2
Echelle nanoscopique
Cellulose Pectines Hémicellulose

Fia. 2.5 — Structure du lin & l’échelle nanoscopique [109]

2.1.1.3 Composition biochimique et propriétés mécaniques de la fibre de lin

La composition biochimique du lin varie d’une espéce & une autre mais aussi d’'une
surface de culture & une autre car la composition du sol peut étre différente. Le tableau
2.2 donne les pourcentages des principaux constituants du lin trouvés dans la littérature,
et évalués par les méthodes de Van Soest and Wine [113-115].

Cellulose Hémicellulose Lignine Pectine Autres (cires, eau...) Référence

64,1 16,7 2 1,8 15,4 [49]
64 17 2 2 14,5 [56]
65 16 2.5 3 13,5 [116]
68 10-15 3-5 25 11,5-12,5 [117]
71 10 3 16 [118]
74 14 3 9 [61]
74 21 2 6 [119]

TAB. 2.2 — Composition biochimique d’une fibre de lin (%)
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Chaque constituant joue un role différent au sein de la fibre. Par exemple, la cellulose

L’intérét des fibres végétales en remplacement des fibres de verre vient de leur com-
pétitivité d’un point de vue mécanique, comme décrit dans le tableau 1.1 du chapitre 1
qui donne le module spécifique de différentes fibres végétales comparé a celui du verre.

Les propriétés mécaniques de la fibre de lin peuvent varier d’une espéce a une autre,
et sont données dans le tableau 2.3. Les causes de I'importante dispersion de ces valeurs
sont multiples. Tout d’abord, les essais mécaniques sont difficiles a réaliser a cause des
faibles dimensions de 1’échantillon. De plus, on ne peut utiliser un extensomeétre afin
d’évaluer le déplacement de la fibre, ce qui apporte sur incertitude sur ses valeurs. On
peut aussi citer comme cause de cette disparité de valeur lors d’essais de traction, les
conditions expérimentales comme ’humidité, la température ainsi que des parameétres
liés aux propriétés de 1’échantillon comme le placement dans les mors, le diamétre non

constant de I’échantillon, la variété, la biocomposition, le nombre de défauts présents...

A(%)  Orupture (MPa) E (GPa) Reéférence

2,7-32  345-1035 27,6 [49]
1,5-2,5  600-1100 45-100 [120]
1,4 600-1500 50-80 9]
1,8 900 50 8]

1-4 600-2000 12-85 [5, 56]

TAB. 2.3 — Propriétés mécaniques du lin issues de la littérature

2.1.2 Polyester insaturé

Le polyester insaturé, qui est une résine thermodurcissable, a été choisi comme matrice
afin d’éviter 'exposition de la fibre de lin a des flux thermiques trop importants [121, 122].
En effet, la post-cuisson du polyester insaturé ne nécessite pas une température supérieure
a 100°C, ce qui permet de ne pas détériorer la fibre de lin qui conserve alors de bonnes
propriétés mécaniques. Les polyesters insaturés sont les résines les plus utilisées dans les
matériaux composites [123|. Le polyester insaturé est constitué de trois composants:

- une résine polyester non saturée;

- un monomeére insaturé et réactif, généralement du styréne;

- un inhibiteur assurant la stabilité de la résine pendant son stockage.

L’obtention du polyester insaturé nécessite plusieurs étapes. Tout d’abord, on obtient

un polyester insaturé par réaction chimique d’époxydes, puis on dilue ensuite ce poly-
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ester dans un monomeére réactif et enfin une polymérisation se réalise ce qui entraine la
formation d’un réseau tridimensionnel par réticulation. Lors de la mise en ceuvre du po-
lyester insaturé seul ou comme matrice dans un composite, un accélérateur y est ajouté
afin d’augmenter la cinétique de copolymérisation de la résine, dans le cas présent, le
catalyseur utilisé est le Luperox® [124].

La différence entre un polyester saturé et un polyester insaturé se situe au niveau
moléculaire avec la présence d’une double-liaison carbone-carbone pour le polyester insa-
turé, bloquant le mouvement des chaines moléculaires entre elles. C’est cette différence
moléculaire qui donne au polyester insaturé son caractére thermodurcissable, car il y a eu
réticulation des chaines, et au polyester saturé son caractére thermoplastique.

Le polyester insaturé utilisé, Norsodyne® G 703, a été fourni par I'entreprise Cray
Valley [125] basée dans le Pas de Calais. Le tableau 2.4 donne les propriétés du polyester

insaturé communiquées par le fournisseur [126].

Propriétés Valeurs

Résine non durcie

Masse volumique & 20°C (p) 1,08 g/cm?
Viscosité (25°C) 3,2 dPa.s

Résine durcie

Masse volumique a 20°C (p) 1,17g/cm?
Propriétés mécaniques

Contrainte de rupture (og) 70 MPa
Allongement & la rupture (A%) 2,2%
Module d’élasticité (E) 3600 MPa

TAB. 2.4 — Propriétés du polyester insaturé durci et non durci [126]

2.1.3 Protocole de fabrication d’une plaque composite

Préalablement & la fabrication d’une plaque composite, le lin utilisé en tant que renfort,
est grossiérement cousu comme le montre la figure 2.6, afin d’éviter une trop forte disper-
sion des fibres dans le composite lors de la mise sous presse et mais aussi afin d’essayer
de garder les fibres alignées. Le lin n’a subi aucun traitement thermique ni séchage.

La matrice utilisée est donc le polyester insaturé, Norsodyne ® G 703 adjuventé d’un
catalyseur, le Luperox ®, qui représente 1% de la masse totale de la matrice. Le taux

massique de fibres au sein du composite a été fixé a 30%.
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Fig. 2.6 — Présentation du lin grossiérement cousu et mis dans le moule

Le moule utilisé pour la fabrication des plaques de matériau composite a été réalisé
pour cette thése, il mesure 300 mm * 300 mm et permet de fabriquer des plaques de
2 mm d’épaisseur au minimum. Il est préalablement ciré afin de faciliter le démoulage
de la plaque. La nappe unidirectionnelle de fibres est alors déposée. Le mélange résine-
catalyseur est ensuite versé sur la nappe de lin, puis la préparation est recouverte du
contre-moule ciré muni des orifices permettant au trop plein de résine de s’écouler. De
plus, il faut prendre en compte, lors de cette mise en ceuvre, le probléme d’apparition
de bulles, qui engendre une certaine porosité d’environ 10% au sein du composite. Le
moule est alors placé dans la presse chauffante (Figure 2.7). La pression appliquée est
de 130 bar pour une température de chauffe de 80°C pendant 2 h. Par la suite, le moule
refroidit & température ambiante. Et enfin la plaque démoulée peut étre découpée a 'aide
d’un disque diamant, pour obtenir des éprouvettes de dimension 50*20*2 mm? pour les

expériences d’absorption.

Fia. 2.7 — Installation du moule dans la presse chauffante. (1) plaques chauffantes de la

presse, (2) contre-moule, (3) moule
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2.2 Détermination du taux des constituants du lin

Comme expliqué dans le chapitre précédent, la fibre de lin est constituée de cellulose,
de lignines, d’hémicelluloses et de pectines. La connaissance des différents taux de ces
constituants est intéressante d’un point de vue mécanique, car cette biocomposition in-
flue sur les propriétés mécaniques de la fibre. Le but du paragraphe suivant est donc de
présenter la méthode utilisée pour déterminer la biocomposition du lin (cellulose, hémi-
cellulose et lignine) ainsi que les résultats obtenus. Le pourcentage de pectine n’a pas été

déterminé.

2.2.1 Protocole

La méthode utilisée est la méthode de Van Soest & Wine, décrite dans [113-115].
Cette méthode est communément appelée dosage ADF-NDF. Ces acronymes signifient
respectivement, Acid Detergent Fiber et Neutral Detergent Fiber. Grace & une solution
NDF et deux solutions ADF, il est possible de déterminer le taux de cellulose, puis de
lignine et enfin d’hémicellulose. Ces expériences se font sur matiére séche ce qui demande
au préalable de déterminer le taux d’humidité de la fibre utilisée.

L’attaque NDF permet de ne garder que les trois constituants de la fibre végétale,
c’est-a-dire la cellulose, ’hémicellulose et la lignine. En paralléle de cette attaque, on
réalise successivement les deux attaques ADF, la premiére détruit I’hémicellulose afin de
n’obtenir que de la lignine et de la cellulose, et la deuxiéme ADF vient casser les molécules
de lignine pour récupérer la cellulose 'pure’. La figure 2.8 présente le schéma explicatif
de la méthode. Lorsque ces attaques sont terminées, les échantillons sont calcinés dans
un four a 550°C pour déterminer le pourcentage de matiére minérale de la fibre. Au
préalable de ces essais, les fibres sont broyées dans une centrifugeuse afin d’obtenir une

poudre facilitant les réactions chimiques sur les différents composants de la fibre de lin.

matiére matiére
1&® attaque NDF 1&e aftague ADF
(Neutral (Acid Detergent
Detergent Fiber) + Fiber)
Reste : HC, L, C Reste: L., C
280 aitaque ADF
par KEMnO,
r
Reste . C

Fia. 2.8 — Schéma explicatif du dosage NDF-ADF [127]
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La préparation des solutions ainsi que le protocole de la méthode de Van Soest& Wine

sont détaillés en annexe 1.

2.2.2 Reésultats des expériences

Les résultats de la méthode Van Soest and Wine décrite précédemment et effectuée sur
trois échantillons de lin sont donnés dans le tableau 2.5. Ces expériences ont été réalisées
dans les locaux du Laboratoire de Photochimie Moléculaire et Macroléculaire situé sur le
campus des Cézeaux a Clermont-Ferrand. Le lin utilisé dans cette étude est un mélange

de différentes variétés de lin.

Cellulose Hémicellulose Lignine Eau
70,4 12,5 2,1 15

TaB. 2.5 — Composition massique du lin étudié par la méthode Van Soest and Wine (%)

Les valeurs obtenues par la méthode VanSoest and Wine sont du méme ordre de
grandeur que celles données dans la littérature (tableau 2.2). L’écart de valeurs peut

s’expliquer par les différences de composition entre les espéces de lin.

2.3 Caractérisation des propriétés hygroscopiques du

lin et du composite

Dans ce paragraphe, la méthode utilisée pour déterminer les propriétés hygroscopiques
du lin est détaillée. En premier, un conditionnement en humidité relative est effectué afin
de tracer des courbes d’absorption/désorption, puis une identification du coefficient de
diffusion de I'eau au sein du matériau est effectuée en interpolant les résultats par la
loi de Fick. Le coefficient de diffusion de I'eau est déterminé pour différentes humidités

relatives.

2.3.1 Présentation du protocole d’expérience pour les fibres de
lin et le composite
Les fibres de lin et les échantillons de composites sont conditionnés dans une micro

enceinte de conditionnement suivant la norme NF EN ISO 483 : 2006-01 [128] (Figures 2.9

et 2.10). Grace a différents sels chimiques et suivant la température ambiante de la piéce
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ol sont réalisées les enceintes, il est possible de créer une atmosphére ayant un certain
taux d’humidité controlé.

i —1 Grillage sur lequel on
Banilesileen pose les échantillons
plastique brun \

_ Tube en PVC

hEee maintenant le grillage
Eau saturée en sels ] i =

minéraux .

Fia. 2.9 — Schéma d’une micro-enceinte de conditionnement

Le tableau 2.6 présente 'humidité relative de 'air pour différentes températures en
fonction des solutions salines aqueuses saturées utilisées. Lors des essais, la température

ambiante était comprise entre 19°C et 22°C, d’aprés le table 2.6, les humidités relatives
étudiées sont donc 33%, 50% et 75%.

FiG. 2.10 — Micro-enceinte de conditionnement
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Humidité relative a la température 6
20°C 40°C 60°C
Hydroxyde de potassium 8% 6% 6%
Chlorure de magnésium hexahydraté | 33% 32% 29%
Nitrate de magnésium hexahydraté | 50% 48%
Bromure de sodium 50%
Chlorure de sodium 75% 75% 75%
Sulfate de potassium 97% 96%

TAB. 2.6 — Humudité relative de Uair au dessus de solutions salines aqueuses saturées a

des températures de 20, 40 et 60°C [128]

Avant tout conditionnement, les échantillons sont séchés dans une étuve sous vide
en présence de pentoxyde di-phosphore (P205, Sigma-Aldrich) qui est un puissant dés-
sicant, pendant une période de 48 heures. Ainsi déshydratés, les échantillons de fibres
de lin, assemblés sous forme de fagot de 20 mm de long, ont ensuite été placés sur un
grillage a 'intérieur d’un container brun, qui limite le vieillissement des échantillons par
les rayons UV (Figure 2.9). De plus, pour pallier les risques d’altération des fibres par
des attaques microbiennes généralement facilitées par les forts taux d’humidité, il existe
deux méthodes: une solution chimique & base de thymol (fort agent antibactérien et an-
tifongique) placée directement dans l’enceinte, et une irradiation au préalable les fibres
grace & une lampe UV de longueur d’onde 254 nm. Dans notre cas, nous avons utilisé la
solution chimique.

Dés le début du conditionnement, des pesées réguliéres sont faites sur les échantillons.
Car lors du conditionnement des fibres de lin, I’absorption est trés rapide dans la premiére
heure. Pour le composite, comme la diffusion est plus lente, les pesées s’effectuent toutes

les heures dans les premiéres 24h.

2.3.2 Modélisation de la diffusion

Ce paragraphe s’intéresse a la résolution des équations de diffusion avec comme condi-
tion limite une concentration fixe au bord du matériau étudiée. Deux géométries pour les
échantillons ont été retenues: le composite est modélisé par une plaque mince et la fibre
par un cylindre. Le but de cette résolution est de déterminer le coefficient de diffusion
D de I'eau dans le lin a différentes humidités relatives en s’appuyant sur les résultats

expérimentaux. La méme méthode sera utilisée pour le composite.
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On considére un matériau plus ou moins poreux en contact avec I’humidité environ-
nante. Le matériau absorbe de I’eau par ses surfaces, puis ’eau se répand dans le solide
par les lois de diffusion. Ce phénoméne est appelé absorption, qui se caractérise par la

prise de masse du matériau au cours du temps.

2.3.2.1 Loi de Fick pour le cas d’une concentration fixe au bord

La loi de Fick (1955) est la plus communément utilisée pour caractériser cette absorp-
tion, car c’est la plus simple et elle décrit relativement bien un grand nombre de courbes
d’absorption. Ces équations ont été établies par analogie entre les phénoménes de trans-
fert de chaleur par conduction et transfert de masse. Cranck [129] détaille les équations
de diffusion pour différentes géométries et pour différentes conditions aux limites.

La premiére loi de Fick est donnée par ’équation 2.1 dans le cas isotrope:
@ = —DgradC (2.1)

Avec:

- 4, le flux de concentration d’eau,

- D, le coefficient de diffusion de I'eau en mm?/s, qui est un scalaire dans le cas

isotrope sinon c¢’est un tenseur d’ordre 2,

- C, la concentration de I’eau au sein du matériau.

Le signe négatif signifie que le flux est dirigé des zones a concentration élevée vers
celles & concentration plus faible.

Quand on effectue un bilan de matiére, la premiére loi de Fick conduit & la deuxiéme

loi de Fick (relation 2.2) faisant intervenir le temps:

L

5 —div(DgradC) (2.2)

div(@) =
Lorsque la diffusion est unidirectionnelle suivant x, et que le coefficient de diffusion
est le méme en chaque point, ce dernier est donc indépendant de la concentration en eau,

on obtient alors:
oC 0°C

ot = Por

La diffusion fickienne est donc caractérisée par deux paramétres :

(2.3)

- le coefficient de diffusion D, indépendant du temps, de la direction ainsi que de la
concentration en molécules d’eau,
- le seuil d’absorption asymptotique M,, qui est atteint pour un temps infini corres-

pondant a la masse a saturation de ’échantillon en eau.
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2.3.2.2 Diffusion dans une plaque mince

La solution exacte de I'’équation 2.3 pour la diffusion dans une plaque d’épaisseur
h avec une concentration C) imposée sur les bords x=-h/2 et x=h/2 (Figure 2.11) est

donnée par la relation 2.4 [129]:

C(z, ) B = )" 2n+1)7r:17
(71 2;; 2n1+-1 h

avec :

x : distance a partir du plan central de la plaque suivant ’épaisseur,

t: durée d’exposition a ’humidité de conditionnement,

h: épaisseur de la plaque,

Cy : concentration initiale en eau du matériau.

Cl1
llll{ﬂlll*lil
h|[+—+F————— Toaicn— ———————— —
rrtr ittt
Cl1

Fic. 2.11 — Schéma de la diffusion dans une plaque

La masse totale d’eau au sein du matériau M; a un instant t est obtenue par l'inté-
gration de C(x,t) sur ’épaisseur du matériau et sur une aire A, correspondant a l'aire de

la surface extérieure, soumise au flux. Elle est donnée par I’équation 2.5:

h
M, :/ AC(z,t)dx ( 2.5)
0
En utilisant la masse a saturation M, I’équation 2.5 s’écrit alors:

M, 8 — 1 (2n + 1)?
=1-— exp(—
M, w2 £ (2n + 1)2 h2

Drt) (2.6)

L’équation 2.6 est, dans la plupart des cas, la base des modéles de diffusion. La masse
M; est directement obtenue par pesée de I’échantillon au cours du temps. On peut donc

ainsi déterminer le coeflicient de diffusion de ’eau dans le matériau & une humidité relative
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donnée par identification a partir de la courbe expérimentale donnant 1’évolution de la

masse au cours du temps.

A
M, /M

S

Fick

=
th

NG

Temps court Temps long

Fia. 2.12 — Courbe type pour la diffusion de Fick [98]

La figure 2.12 présente une courbe type pour la diffusion qui se traduit par le rapport

! en fonction du temps. Cette courbe est valable pour toute géométrie de ’échantillon

S
(plaque, cylindre ou sphére). L’échantillon conditionné absorbe la moitié¢ de sa masse a

saturation rapidement. Ce temps d’absorption a moitié de la masse saturée est considéré

comme un temps court et au-dela de cette limite, la fin de I'absorption se fait sur des

temps considérés longs.

L’expression 2.6 se simplifie pour les temps longs et les temps courts [130]. Ainsi, pour

M,
0<

< 0.5, ’équation 2.6 devient :

s

M, 4 |Dt

M, h\V =«

M,

Enfin, pour 0.5 < < 1, I'équation 2.6 devient :

S

(2.7)

(2.8)
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2.3.2.3 Diffusion dans un cylindre

La solution exacte pour la diffusion dans un cylindre avec une concentration uniforme

C imposée sur le bord r—a (Figure 2.13) est donnée par la relation 2.9 [129].

Fic. 2.13 — Schéma de la diffusion dans un cylindre

C(rit) — C4 _1_ 2 i exp(—Dat)Jo(ray,)
a

2.
Co—Cy a,Ji(aay,) (29)

n=1
avec:

-y, les solutions de I’équation de Bessel d’ordre n,
- Ji et Jy, les équations de Bessel d’ordre 1 et d’ordre 0.

En combinant les équations 2.9 et 2.5, on obtient I’équation suivante:

M,
M;

= 4
=1- Z R exp(—Day,t) ( 2.10)
n=1 n

Comme précédemment, il est possible d’écrire I'équation 2.10 pour les temps courts
(0 < My/Ms < 0.5):

=

4
~ 1= =
VT [ 4V a®> 12a?

=

v Dt Dt] (2.11)
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et les temps longs (0.5 < Mt/Ms < 1):

M, = 4 , Dt
T 1- Z Ee:ﬁp(—a —) (2.12)

n=1 "

Les équations 2.11 et 2.12 peuvent étre décomposées encore plus précisément suivant

les valeurs de Mt, elles vont dépendre des phénoménes de sorption au sein du matériau.
S

L’allure de la courbe pour une diffusion dans un cylindre est la méme que pour la diffusion

dans une plaque (Figure 2.12).

Les équations de diffusion ainsi obtenues sont présentées dans le tableau 2.7.

]\]\2 Equations de diffusion
0< AA? <0.2 % _ %ﬁ
0.2<‘22<0.5 ]\]‘2:%\/;( _4\/—_17_2)
0.5 < ]\]\Z <0.7 ]\Ajz 1 4(e:cp(;%04%7) exp(;%agr))
0.7<Aj\2<1 5221_4(%;%75

M, Dt
TAB. 2.7 — Solutions analytiques pour différentes valeur de ﬁt (r=—)[151]
s a

Avec: a; = 2.40483 et ap = 5.52008 [132].

Les équations présentées dans le tableau 2.7 sont des expressions simplifiées de I’équa-
tion 2.10 suivant les différentes valeurs du rapport M,;/M,. Les deux premiéres équations
sont un développement limité de ’équation 2.10, et les deux derniéres équations corres-
pondent a I'équation 2.10 pour n=2 c’est-a-dire en considérant oy et s les solutions
de I’équation de Bessel d’ordre 2. Ces approximations de la courbe de diffusion pour
différentes valeurs de M;/M; permettent une programmation simplifiée dans un solveur

mathématique.

Les équations 2.7, 2.8 et celles présentées dans le tableau 2.7, confrontées aux résultats
expérimentaux présentés dans le paragraphe 2.3.3, permettent de déterminer le coefficient

de diffusion des échantillons conditionnés aux différentes humidités relatives.
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2.3.3 Reésultats obtenus sur la fibre de lin
2.3.3.1 Reésultats des essais en atmosphére controélée

Les échantillons testés, au nombre de 5 pour chaque humidité relative, ont pour di-

mension 20 mm de long et ils sont réunis en fagot de 3 mm de rayon.

L’absorption de ’eau au sein de I’échantillon conditionné par la méthode décrite au
paragraphe 1.3.1 est suivie grace aux pesées réguliéres effectuées au cours du temps, a
I'aide d’une balance ABJ Kern d’une précision de 0,1 mg, permettant ainsi de déterminer
finement la masse d’eau absorbée pas les échantillons. Les résultats pour les humidités

relatives de conditionnement de 33%, 50% et 75% sont présentés sur la figure 2.14.

1,012 4

75%
1,01 'y = - A A A
A

1,008
@
v
Qo
= 1,006
g . * . . . . 50%
=

*
§ 1,004
p 33%
=
[ ] [ ] | ] | ] n
1,002 - =
1
0,998 ‘ ‘ ‘ . ‘ ‘ ‘ ‘ ‘ ‘
0 50 100 150 200 250 300 350 400 450 500
Durée (min)

Fig. 2.14 — Masse normalisée M;/My des échantillons conditionnées a différentes humi-

dités relatives

Il apparait que toutes les courbes atteignent un seuil de saturation M, et que plus

I’humidité relative de conditionnement augmente, plus les échantillons absorbent de 1’eau.

Suite a ces essais d’absorption, des tests de désorption a humidité ambiante comprise
entre 20 et 23% ont été réalisés. Les résultats sont présentés sur les figures 2.15, 2.16
et 2.17. La désorption des échantillons saturés est trés rapide pendant les 25 premiéres
minutes, puis la masse des échantillons se stabilise pour un temps approximatif de 90 min.
11 faut noter que la masse des échantillons ne revient pas a la masse initiale car ’humidité
relative ambiante lors de la désorption est de 'ordre de 20-23%. Donc il reste de 'eau au

sein de la fibre.
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Absorption Désorption
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04 /
02

0

0 5 10 15 20 2 30 35 40 45

5
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0%
Fic. 2.15 — Courbe d’absorption-désorption des fibres de lin & une humidité relative de

33%

Les courbes de désorption ne seront pas utilisées pour le calcul du coefficient de dif-
fusion. Elles permettent par contre de mettre en avant que les fibres végétales ont une
désorption rapide en comparaison de leur absorption, et surtout que la masse des fibres
aprés désorption est supérieure a la masse anhydre, car 'humidité ambiante lors de la

désorption n’est pas égale a 0%.
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Absorption Désorption
50% 22 %
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Fia. 2.16 — Courbe d’absorption-désorption des fibres de lin & une humidité relative de

50%
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75% 22 %

| \
/ S~

04 /
0.2

Mt/Ms

0 T T T T T T T T \
/0_ 5 10 15 20 25 30 35 40 45
Humidité relative Temps (vmin)
0%

Fia. 2.17 — Courbe d’absorption-désorption des fibres de lin & une humidité relative de

5%
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2.3.3.2 Modélisation par la loi de Fick unidirectionnelle

Les cinétiques d’absorption obtenues dans le paragraphe 2.3.3.1 respectent les condi-
tions de la modélisation de la diffusion par les lois de Fick, en considérant que la concen-
tration est fixe aux bords correspondant a I’humidité relative de conditionnement, et que
le coefficient de diffusion est indépendant du temps. Tout d’abord, sur les figures 2.15,
2.16 et 2.17, il apparait une partie linéaire au début de 'essai, puis la diffusion ralentit
jusqu’a obtenir un palier, traduisant la saturation en eau de ’échantillon. La diffusion est
modélisée par les équations du tableau 2.7 pour les différents rapports M, /M. Grace a
ces équations, il est possible de déterminer le coefficient de diffusion pour chaque humidité
relative testée en utilisant la méthode des moindres carrées et la fonction fminsearch de
Matlab. Les figures 2.18, 2.19 et 2.20 présentent les résultats expérimentaux et le mo-
déle de Fick une fois I'indentification du coefficient de diffusion effectuée. Les coefficients
moyens de diffusion de 'eau sous différentes humidités relatives pour les 5 échantillons

sont donnés dans le tableau 2.8.

33%
° o Mt/Ms exp —Mt/Ms mod

Mt/Ms
N o
\

(%)

B8O 100 120 140 160 180
Temps (\/s)

Fic. 2.18 — Courbe expérimentale et modélisation de Fick pour une humidité relative de
33%
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Fia. 2.19 — Courbe expérimentale et modélisation de Fick pour une humidité relative de
50%
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Fic. 2.20 — Courbe expérimentale et modélisation de Fick pour une humidité relative de
5%
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Humidité relative Coefficient de diffusion Ecart type

D (mm?/s)
33% 2.06e-04 3,50-5
50% 2,79e-04 1,2e-5
5% 3.69e-04 2,0e-5

TaB. 2.8 — Coefficient de diffusion de l’eau dans le lin o différentes humidités relatives

Il apparait que plus I’humidité relative augmente, plus le coefficient de diffusion de I'eau
dans la fibre de lin est important. Il est important de noter que 1’évolution du coefficient
de diffusion de l'eau en fonction de 'humidité relative est linéaire comme le montre la
figure 2.21. Une régression linéaire a été effectué sur les points expérimentaux, il est donc
possible de déterminer le coefficient de diffusion de ’eau dans le lin pour toutes humidités
relatives. Ces résultats sont comparables aux essais de Stamboulis et al. [133]. Les auteurs
utilisent le méme protocole expérimental que celui présenté dans le paragraphe 2.3.1. Ils
trouvent, pour une humidité relative de 66%, un coefficient de diffusion de I’eau dans le
lin de 4.04e-4 mm?/s, ce qui est proche des valeurs trouvées expérimentalement dans le

présent travail.

4,5E-04

4,0E-04

y = 0,0004x + 8E-05 /*
3,5E-04 R?=0.9976
3.0E-04 /
2,56-04 /

2,0E-04

D (mm?/s)

1,5E-04

1,0E-04

5,0E-05

0.0E+00

0% 10% 20% 30% 40% 50% 60% 70% 80%

Humidité relative (%)

Fic. 2.21 — Evolution linéaire du coefficient de diffusion de ’eau au sein de lin en fonction

de Uhumidité relative
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2.3.4 Reésultats obtenus sur le composite
2.3.4.1 Reésultats des essais en atmosphére controélée

Les échantillons de composite renforcés de fibres de lin, au nombre de 4, ont été condi-
tionnés suivant le protocole présenté paragraphe 2.3.1, utilisé aussi pour le conditionne-
ment des fibres de lin. Le but de cette expérience est de montrer 'influence de la résine
sur la diffusion de ’eau au sein du lin. Les échantillons sont des plaques de composite,
qui ont comme dimensions 50 mm de longueur, 20 mm de largeur et 2 mm d’épaisseur.

Comme pour les fibres de lin, I’absorption au sein des échantillons de composite a été
suivie par pesées réguliéres au cours du temps, permettant donc de déterminer la masse
d’eau absorbée M; a un instant t. Les humidités relatives choisies pour le conditionnement
sont 33%, 50% et 75%. La figure 2.22 montre I'absorption du composite pour chaque
humidité relative étudiée. Il apparait que plus ’humidité relative est importante, plus
I’absorption en eau augmente pour atteindre la saturation. La différence entre ces deux
expériences est le temps d’absorption, car le composite arrive a saturation aprés plus de
600h alors qu’il ne faut que 5h pour que la fibre de lin soit saturée en eau. Il est donc
évident que la résine ralentit ’absorption en eau des fibres au sein du composite mais en

aucun cas ne 'empéche.

1.2 ®#33% =50% AT75%
1 4 4 i+ S &
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Fia. 2.22 — Courbe expérimentale de la prise en eau des échantillons de composites pour

les différentes humidités de conditionnement
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2.3.4.2 Détermination du coefficient de diffusion de I’eau au sein du compo-

site

On considére que ’échantillon est une plaque mince, que la concentration au bord est
fixe et égale a '’humidité relative de conditionnement et que le coefficient de diffusion est
indépendant du temps. Alors, pour déterminer le coefficient de diffusion de 1’eau dans le
composite polyester insaturé - lin, il est possible d’utiliser la modélisation de la diffusion
par la loi de Fick pour une plaque mince, présentée dans le paragraphe 2.3.2.2. Comme
pour la diffusion de ’eau au sein des fibres de lin, les cinétiques d’absorption du composite,
présentées par les figures 2.23, 2.24 et 2.25, montrent une partie linéaire au début de
Pessai jusqu’a atteindre un palier correspondant au ralentissement de la diffusion pour

arriver a la saturation en eau de I’échantillon.
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Fig. 2.23 — Courbe expérimentale et modélisation de Fick pour une humidité relative de

33%

Ces courbes peuvent étre découpées en deux parties d’une part la partie linéaire qui
correspond 0 < M;/M, < 0.5 et d’autre part la partie palier pour 0.5 < M, /M, < 1. Les

équations pour modéliser ces deux parties sont données par les équations 2.7 et 2.8.
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Fic. 2.24 — Courbe expérimentale el modélisation de Fick pour une humidité relalive de
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Fia. 2.25 - Courbe expérimentale et modélisation de Fick pour une humidité relative de

5%

Sur chacune de ces courbes 2.23, 2.24 et 2.25, une identification par la loi de Fick a
été effectuée. Cette modélisation a permis de déterminer le coefficient de diffusion de ’eau
au sein du composite renforcé de fibres de lin. Les valeurs du coefficient de diffusion de

I’eau dans le composite pour différentes humidités relatives testées sont présentées dans

le tableau 2.9.
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Pour chacune des humidités relatives de conditionnement, quatre échantillons de com-

posite ont été testés.

Humidité Coefficient de Ecart type
relative  diffusion D (mm?/s)
33% 1,00e-06 5,42e-08
50% 1,07e-06 6,34e-08
5% 1,86e-06 7,83e-08

TaB. 2.9 — Coefficient de diffusion de U'eau dans le composite polyester insaturé - lin a

différentes humidités relatives

Comme pour l'absorption au sein des fibres, plus I'humidité relative augmente, plus
le coefficient de diffusion de 1'eau est important. Mais les valeurs pour le composite sont
environ 200 fois inférieures a celles du lin, car le polyester insaturé, qui est supposé hydro-
phobe, ralentit la diffusion de ’eau au sein du composite. Cette évolution du coefficient
de diffusion de I’eau au sein du composite est linéaire en fonction de 'humidité relative
comme le montre la figure 2.26. Il existe aussi des traitements de la fibre qui limitent
son hydrophilie mais aucun d’entre eux n’a été utilisé dans cette étude. Certains de ces

traitements ont été cités dans le paragraphe 1.1.1.
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Fia. 2.26 — Evolution linéaire du coefficient de diffusion de leau au sein du composite en

fonction de humidité relative
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Les coefficients de diffusion du lin et du composite pour différentes humidités relatives
sont des données de base pour la modélisation numérique réalisée sous Ansys. Le para-
graphe suivant traite des essais de traction effectués sur le lin et le composite a différentes

humidités relatives afin de déterminer les propriétés mécaniques de ces matériaux.

2.4 Essails de traction a différentes humidités relatives

2.4.1 Protocole d’essai de traction

Les essais de traction, sur les fibres de lin et le composite, sont réalisés sur une machine
Instron 5543 équipée d’une cellule de charge de 50N et de mors pneumatiques (Figure
2.27). Les essais sont effectués a différentes humidités relatives ambiantes, c’est-a-dire
dans une atmosphére non controlée mais avec une humidité relative constante tout au

long des tests de traction qui durent en général 2 heures pour la totalité des éprouvettes.

Fia. 2.27 — Machine Instron utilisée pour les essais de traction

Les essais mécaniques sur le lin nécessitent une mise en ceuvre au préalable comme
le montre la figure 2.28 afin d’avoir un bon alignement vertical de la fibre, ainsi quune
bonne prise dans les mors pneumatiques. Cette mise en ceuvre est issue de la norme ISO
11566:1996 [134].
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Fia. 2.28 — Schéma d’un essai de traction sur une fibre élémentaire de lin [109]

Les fibres élémentaires, obtenues suite aux différentes opérations effectuées sur la tige
de lin (paragraphe 2.1.1), et ayant un diamétre moyen de 20um, sont collées sur du papier
Kraft, de telle sorte que la longueur initiale de la fibre soit de 10 mm (Figure 2.28). La
fibre doit étre un minimum tendue pour ne pas avoir d’erreur sur la longueur initiale, mais
il ne faut pas non plus que la fibre soit pré-contrainte pour ne pas avoir une contrainte
initiale non nulle. Les deux extrémités du papier Kraft sont maintenues dans les mors, et
les bords du carton sont ensuite coupés afin de ne tester que la fibre élémentaire (Figure
2.29). Le chargement est appliqué a la fibre & une vitesse de déplacement de traverse
constante égale & Imm/min jusqu’a la rupture de la fibre. Comme la déformation de la
fibre ne peut étre obtenue par un extensométre mécanique, le déplacement de la traverse
mobile est utilisé pour estimer ensuite la déformation longitudinale moyenne de la fibre
pendant Pessai. La contrainte est calculée via le rapport force/section transversale, la
force étant donnée par la cellule de charge et la section transversale (S = wD?/4) par le
diamétre moyen obtenu grace & deux mesures effectuées aux extrémités de la fibre via un

microscope optique.
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a) montage des essais de traction b) zoom de la mise en place
des echantillons

Fic. 2.29 — Installation de l’échantillon testé sur la machine de traction - a) Présenta-
tion du montage pour les essais de traction b) zoom sur la mise en place de

l’échantillon

2.4.2 Reésultats obtenus sur la fibre élémentaire

Afin d’obtenir des résultats valables, 30 fibres ont été ainsi testées en traction. Le
module longitudinal d’élasticité moyen ainsi que la contrainte moyenne a rupture de la
fibre élémentaire pour les humidités relatives de 33% et 60% sont présentés dans le tableau

2.10.

Humidité Module moyen Ecart Contrainte moyenne Ecart
relative  longitudinal (GPa) type a rupture (MPa) type
33% 32,6 + 98 930 =+ 200
60% 27,7 + 8,1 610 + 160

TaB. 2.10 — Module longitudinal d’élasticité moyen et contrainte a rupture moyenne de la

fibre élémentaire de lin pour des humidités relatives de 33% et 60%

Un exemple de courbe contrainte-déplacement pour 33% et 60% d’humidité relative

est donné par la figure 2.30.
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Fia. 2.30 — Ezemple de courbe de réponse suite & un essai de traction pour les humidités
relatives de 33% et 60%

Les résultats des essais de traction a différentes humidités relatives montrent un effet
de 'humidité sur les propriétés mécaniques de la fibre de lin, qui se traduit par une
diminution du module d’¢lasticité longitudinal et de la contrainte a rupture. Les propriétés
mécaniques de la fibre de lin sont plus importantes pour une humidité relative de 33% qu’a
60% d’humidité relative. Donc, lorsque I’humidité relative va augmenter, le module moyen

d’élasticité longitudinal et la contrainte & rupture moyenne de la fibre de lin diminueront.

Dans ce chapitre, les expériences pluridisciplinaires réalisées au cours de cette thése
ont été présentées. Tout d’abord, les expériences chimiques ont permis de déterminer la
composition du lin étudié. Ce dernier est donc constitué de 70.4% de cellulose, de 12.5%
d’hémicellulose et 2.1% de lignine pour une teneur en eau de 15%. Les résultats des
essais d’absorption d’eau présentés dans le paragraphe 2.3 sont des données de base du
modéle numérique décrit dans le chapitre suivant. Ainsi, il a été possible de déterminer les
coefficients de diffusion de ’eau dans le lin et dans le composite pour différentes humidités
relatives. L’évolution du coefficient de diffusion de I'eau est la méme quelque que soit
I’humidité relative ou bien le matériau étudié, c’est-a-dire que plus I’humidité relative
augmente, plus le coefficient de diffusion de ’eau est important. De plus, la présence de la
matrice autour de la fibre dans le composite ralentit ’absorption de I’eau au sein des fibres
de lin, c’est pour cela que le coefficient de diffusion de ’eau dans le composite est inférieur

a celui de la fibre pour la méme humidité relative de conditionnement. Et enfin, les essais
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de traction réalisés sous différentes humidités ambiantes ont montré une diminution du

modéle longitudinal de la fibre lorsque I’humidité ambiante augmente.

Le chapitre suivant est une description des deux modéles développés pendant ces trois
années de thése. Certains résultats expérimentaux vont étre intégrés dans la modélisation.
La baisse des propriétés mécaniques avec le taux d’humidité, remarquée lors des essais de

traction, sera vérifiée par la suite.

Les résultats des essais d’absorption et de traction sur la fibre de lin ont été présentés
lors de deux conférences, une nationale[135] et une internationale[136]. Suite & la confé-

rence Matériaux 2010[135], un article dans une revue nationale est en cours de publication.
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Chapitre 3

Modéle multi-échelle et simulation
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Ce chapitre détaille le modéle multi-échelle utilisé dans ce travail. Le principe du
modéle multi-échelle est de partir des propriétés mécaniques et hygroscopiques des princi-
paux constituants microscopiques de la fibre végétale (cellulose, hémicellulose et lignine),
afin de déterminer les propriétés hygro-mécaniques des sous-couches. Puis en remontant
a ’échelle macroscopique, le modéle permet d’obtenir les propriétés hygro-mécaniques de
la fibre de lin et au final, il est possible de déterminer les propriétés du composite renforcé
de fibres de lin. Tout au long de ce chapitre, la modélisation sera détaillée aux différentes
échelles considérées et les données de base seront explicitées. La figure 3.1 présente le

schéma de la méthode multi-échelle développée dans ce chapitre.

Fia. 3.1 — Schéma de la méthode multi-échelle : (a) composite, (b) coupe transversale du
composite avec des fibres unidirectionnelles, (c) fibres techniques, (d) fibre élé-

mentaire et (e) modélisation de chaque sous-couche

3.1 Modélisation multi-échelle

3.1.1 Présentation des différentes étapes du modéle analytique
3.1.1.1 Passage de I’échelle microscopique a ’échelle mésoscopique

L’objectif de ce paragraphe est d’obtenir les propriétés hygro-mécaniques des sous-
couches S, Sy et S3 & partir des propriétés hygro-mécaniques des constituants de la

cellule végétale, a savoir la cellulose, I’hémicellulose et la lignine.
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Le modéle décrit ci-dessous est issu de deux articles de Marklund et al. ([91],[69]). Le
premier article traite de la partie mécanique et le deuxiéme prend en compte la partie
hygroscopique dans le modéle analytique. Ce modéle permet de déterminer les propriétés
hygro-mécaniques des sous-couches S1,55 et S3 dans leur repére d’orthotropie en fonction
des propriétés hygro-mécaniques de la cellulose, de I'hémicellulose et de la lignine, de leur
fraction volumique respective dans ces sous-couches. La cellulose et I’hémicellulose sont
considérées isotropes transverses et la lignine isotrope.

Les propriétés hygro-mécaniques obtenues sont :

- les modules longitudinal et transversal, respectivement E et Er,
- les modules de cisaillement, G ;1 et Grg,

- les coefficients de Poisson, vpr et vrg,

- les coefficients d’hygroexpansion, 5, et (.

L’indice L. correspond a l’axe longitudinal paralléle & ’axe des microfibrilles de cel-
lulose, les indices T et R représentent les axes tangentiel et radial aux microfibrilles de

cellulose (Figure 3.2). Le plan (T,R) est un plan d’isotropie transverse.

L

/

.

Fig. 3.2 — Repére d’isotropie transverse propre & chaque sous-couche

Chaque sous-couche est représentée par un assemblage de cylindres concentriques.
Conformément & ce qui est expliqué au paragraphe 1.4, le cylindre intérieur représente
la cellulose, qui est entourée d’un cylindre d’hémicellulose, elle-méme entourée par un
cylindre de lignine (Figure 1.20).

Le rayon de chaque cylindre (Figure 3.3) est fonction de la fraction volumique de
la cellulose, de I’hémicellulose et de la lignine contenue dans chaque sous couche, et est

donnée par la relation 3.1.
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2 2
T = Tk—1

2
N

Vi = (3.1)

Avec k = 1 pour la cellulose, 2 pour I’hémicellulose, 3 pour la lignine. rg = 0 et N=3.

Iy

» O

L 4

To
FiG. 3.3 — Schéma d’un assemblage de N cylindres concentriques [91]

Le principe de ce modéle est basé sur I’équilibre statique de chaque cylindre, les condi-
tions de continuité aux interfaces (relation 3.2) et les conditions aux limites (relation

3.3).

W) = (), k=1, o)
Fry) = o (), k=1,
lr=0)=0
w(r=0) (3.3)
o3(rs) =0
Les champs de déplacement et de contrainte sont de la forme:
ukb = Arox + Br=ex + f(r,AH)  pour k=123 (3.4)

of = Crov=t + Dr—ox=1 4 g(r,AH) pour k=123

avec A, B, C et D des constantes d’intégration dépendantes des propriétés hygro-
mécaniques de la cellulose, de 'hémicellulose et de la lignine, et AH correspondant & la
variation de I’humidité dans les sous-couches.

Les propriétés mécaniques de la cellulose, de I'hémicellulose et de la lignine ont été
déterminées a ’état sec. Ainsi suivant ’humidité relative étudiée, il faudra multiplier les

modules d’élasticité de I’hémicellulose et de la lignine par un coefficient pour la partie
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mécanique du modele. Ce coefficient multiplicateur a été déterminé par Cousins ([71],
[82]) pour I'hémicellulose et la lignine. Pour cela, des essais de traction et des mesures
hygroscopiques ont été effectués sur les deux constituants isolés chacun par procédés
chimiques (voir paragraphe 1.3.3).

Par exemple, pour une humidité relative de 20%, ce coeflicient multiplicateur est égal
a 0.92 pour I’hémicellulose et a 1.01 pour la lignine. La cellulose, étant supposé 100%
cristalline, elle ne réagit pas a I’humidité.

Les résultats analytiques du passage de 1’échelle microscopique & 'échelle mésosco-
pique, c’est-a-dire I'estimation des propriétés hygro-mécaniques des sous-couches, sont

présentés dans le paragraphe 3.2.

3.1.1.2 Passage de I’échelle mésoscopique a I’échelle macroscopique

Le modéle présenté dans ce paragraphe permet de déterminer les propriétés hygro-
mécaniques de la fibre de lin dans son repére (r,0,z) (Figure 3.4) et au final dans le repére
cartésien (z,y,z) en fonction des propriétés hygro-mécaniques des sous-couches 57,5, et
S3 déterminées grace au modéle détaillé dans le paragraphe précédent. Ce modéle est

détaillée en annexe B.

L 4
v

Fia. 3.4 — Repére cylindrique de la fibre

3.1.1.2.1 Propriétés hygro-mécaniques des sous-couches dans le repére de la
fibre

La plupart des matériaux anisotropes possédent une structure présentant une ou plu-
sieurs symétries. C’est le cas des sous-couches qui sont considérées comme des matériaux

isotropes transverses alors que la fibre de lin est considérée a priori comme un matériau a
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symétrie monoclinique en raison de 'orientation des microfibrilles. Les relations 3.5 et 3.6
donnent respectivement la représentation du tenseur des souplesses et d’hygroexpansion

des sous-couches dans le repére (R,T,L) (voir figure 3.2).

1 —UrRr. —VLR.
: - 0 0 0
ERi ETi ELi
—VRT: 1 —VrLT:
ERi ETz' ELi
—VRL, —VrL, 1
EVRLZ gTLZ - 0 0 0
[S](R,T,L) = fu & b 1 (13.5)
0 0 0 0 0
Grrn, .
0 0 0 0 0
GLRZ‘ 1
0 0 0 0 0
Grr,
Br, 0 O
[ﬁ](R,T,L) = 0 Br, 0 (13.6)
0 0 B (R,T,L)

avec i = (1,2,3) pour les propriétés mécaniques de Sy, So et Sz respectivement.

Les tenseurs des souplesses et d’hygroscopie des sous-couches étant exprimées dans
leur repére d’isotropie transverse, il faut faire un changement de base pour obtenir les
propriétés hygro-mécaniques des sous-couches dans le repére cylindrique de la fibre (r,0,z).
Ce changement de base porte sur le passage du repére d’isotropie transverse (R,T,L) vers le
repére cylindrique de la fibre (r,0,z) en fonction de Pangle des microfibrilles dans chacune
des sous-couches. Pour cela, on utilise la relation de changement de base (relation 3.7) qui
fait intervenir la tenseur des souplesses [S| (relation 3.5), la matrice de passage (relation

3.8) et le tenseur d’hygroexpansion (relation 3.9).

[Sro.2) = Pi [Slrry * B (3.7)
1 0 0 0 0 0
0 cos(6;)? sin(6;)? —2c0s(0;)sin(6;) 0 0
P 0 sin(6;)? cos(0;)? 2cos(0;)sin(6;) 0 0
| 0 cos(8)sin(8;) —cos(6:)sin(6;) cos(6;)? — sin(6;)2 0 0
0 0 0 cos(0;)  sin(6;)
0 0 0 —sin(6;) cos(6;)
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B.., = Br,cos(0;)? + Br,sin(6;)?
Boo, = Br,sin(0;)* + Br,cos(6;)?
Brri = Or,

B.o, = (=L, + Br,)sin(6;)cos(6;)

avec i = (1,2,3) pour les propriétés mécaniques de Sy, Sy et S3 respectivement et 6;

(3.9)

correspond a I'angle des microfibrilles dans chaque sous-couche.

La relation 3.10 donne le tenseur des rigidités de chaque sous-couche dans le repére

cylindrique de la fibre.

[Cliro2) = [0 (3.10)

3.1.1.2.2 Détermination du champ de déplacement dans le repére (r,0,z) pour

une variation de ’humidité AH

Maintenant que les propriétés hygro-mécaniques des sous-couches sont exprimées dans
le repére de la fibre, 'étape suivante de la modélisation analytique consiste a déterminer
les propriétés hygro-mécaniques de la fibre.

Le principe consiste, dans un premier temps, & déterminer les coefficients d’expansion
hygroélastique de la fibre dans un contexte de dilatation libre (5., Bag, 5.- €t Binetaz) Puis,
dans un deuxiéme temps, a empécher de facon sélective la dilatation afin de générer des
contraintes et accéder aux propriétés élastiques de la fibre. On a supposé que le champ

de déplacement exprimé dans le repére (r,0,z) est de la forme:
r,z) = rh(z) (3.11)

Ce champ correspond & une superposition de sollicitations de traction longitudinale,

de pression interne ou externe et de torsion.

Le champ de déformation totale dans le repére (r,0,z) s’exprime en fonction du champ

de déplacement précédent a partir des relations cinématiques

du U dw 10v
) = zz =™ 7 = 5. rz = 0; ro =0 3.12
¢ dr €00 r ¢ dz 0 20z ¢ €ro ( )

La relation de comportement hygro-élastique dans le repére (r,0,z) est la suivante:
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(7] = [Cliro[€”] = [Clirg.ople — €] (3.13)
avec :
- [€?], le tenseur des déformations élastiques mécaniques de la fibre,

- |¢], le tenseur des déformations totales de la fibre,

- |€"], le tenseur des déformations hygroscopiques de la fibre.

et
€ g € By 00
o o €. | = | 0 Do Bo. | *AH (13.14)
€. €. €. 0 Bo- B

On obtient donc le champ de contrainte donné par la relation 3.15 écrit sous forme

condensée dans le repére (r,0,z):

Opr Cu Cip Ci3 Cu 0 0 Err e
oY Cia Cyp Cy Cy 0 0 €00 €y
Ozz2 _ Ciz Cy Cs3 C3 0 0 €2z B GZZ ( 3.15)
T Cuu Cy Cy Cy 0 0 2¢p, ¢,
Ors 0 0 0 0 C5 Ok 2€,, 2eh.
| 019 | I 0 0 0 0 Cs Ces | I 2¢€,0 | I 265}9 |

Afin de déterminer le champ de déplacement dans le repére (r,6,2), il est nécessaire de
vérifier les équations d’équilibre (relation 3.16) en négligeant toute force volumique et en

se placant en quasi-statique.

aarr Orr — 099
_l’_

=0
or 9 r
divg =0 soit 902 =0 ( 3.16)
0z
9o _0
0z N

Grace aux deux derniéres équations d’équilibre et aux équations 3.12 et 3.15, on obtient

le systéme suivant :

d2 2
Coy = + C'44@ =0
d?z 9z (13.17)
d*w 0%v '
Cas oy T O =0

En multipliant la premiére équation du systéme par Cs3 et la deuxiéme par Cy, en les
2

soustrayant, on élimine ainsi les termes o et en considérant que le déterminant de ce
z
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systéme est non nul ¢’est-a-dire que C2, — C33Cy4 # 0, on obtient :

d?v

22 -0
d?z

En multipliant la premiére équation par Cs4, la deuxiéme par Cyy et en les soustrayant,

on obtient :
d?w

&2z

On obtient ainsi les déplacements suivant les axes 6 et z (relation 3.18).

v(r,z) = r(cz+d)

(3.18)
w(z) = az+b
avec a, b, ¢ et d quatre constantes d’intégration.
En utilisant la premiére équation de la relation 3.16, on trouve:
d*u du Cao > Ciz3 — Ca3 Coy — 2C14
2 4 2y = BAH - 22 2 T e?
r 0 —|—7’dr Cﬂu <ﬁ o al|lr+ o cr
ou bien P p o
T‘w—l—T%—C—HU—(ﬁAH—Aa)T—f—BCT ( 3.19)
avec: A:_M7 B: M et
Cll Cll
3= (C11 — C12)Brr + (Cra — Co2) Bpg + (Crz — Co3) B + 2(Cra — Cos) By
B Cu

L’équation différentielle de la relation 3.19 est ’équation d’Euler du second ordre sans
second membre : d2 i
ay
o3 + vxd— +0y=0
Caz

avec*y-let&-—c— On a bien (1 —v)% > 44.
1

La solution homogéne est donc de la forme:

Upom(r) = Crt + Dr™#

Avee = /T =77 9] = L [70] = [ 22

Une solution particuliére est de la forme:

Upart (1) = K7 + Kar?
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avec C’
K =—"Y  (BAH — Aa
! 0115022 (5 )
K= 1 B
2= 0n — ¢

La relation 3.20 donne le déplacement suivant ’axe r.

w(r) = tnom(r) + Upar(r)
u(r) = Cr*+ Dr "+ Ear + FBAHr + Ger?

avec HJ — /% E — ACll _ C23 - Cl3 F _ Cll ot G _ BCll _
Ci’ Cii—Cn  Cu—Cxn Cii — Oy 4C — Cy
Coy — 20y
4CY) — Cyy

Il ne reste plus qu’a déterminer les constantes a, b, ¢, d, C et D. Il faut noter que

(13.20)

chacune des constantes élastiques présentes dans les différentes équations et les constantes

d’intégration a déterminer sont fonction de la sous-couche dans laquelle on se place.

3.1.1.2.3 Expression des grandeurs macroscopiques : changement d’échelle

- Grandeurs microscopiques

Pour chaque cas de chargement hydrique, les conditions aux limites permettent de
déterminer les constantes d’intégration a, b, ¢, d, C et D. 1l est alors possible de calculer
les déformations microscopiques ¢;; ainsi que les contraintes microscopiques o;;.

Les déformations microscopiques totales et hygroscopiques dans le repére cylindrique
de la fibre sont obtenues grace aux relations 3.12 et 3.14. Elles sont fonction de AH. A

partir de ces déformations microscopiques dans le repére (r,0,z), il est possible de déter-
h

miner les déformations microscopiques totales et hygroscopiques Emicros; dans le repére

cartésien (x,y,z) en passant du repére cylindre au repére cartésien (relation 3.21).

tot — =T tot 0.2
[6 . ]( hZ) 2[6 h]( ,0,2) ( 321)
[6 :|(:c,y,z) =1, [6 ](r,@,z)
avec :
cos(0)? sin(0)? 0 0 0 cos(0)sin(6)
sin(6)? cos(0)? 0 0 0 —cos(0)sin(0)
0 0 1 0 0 0
Ty =
0 0 0 cos(d) —sin(6) 0
0 0 0 sin(f) cos(0) 0
—2cos(0)sin(0) 2cos(@)sin(@) 0 0 0 cos(0)* — sin(0)?
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La relation 3.15 permet de déterminer les contraintes microscopiques dans le repére
(r,0,z). Comme pour les déformations microscopiques totales et hygroscopiques, un pas-
sage du repére cylindrique au repére cartésien est nécessaire, ce passage est explicité par
la relation 3.22.

[0lays = Tilo]eo.2) (3.22)
avec :
cos(0)? sin(0)>? 0 0 0 2cos(0)sin(6)
sin(6)? cos(0)? 0 0 0 2cos(0)sin(6)
0 0 1 0 0 0
Tl -
0 0 0 cos(@) —sin(0) 0
0 0 0 sin(f) cos(0) 0
—cos(0)sin(0) cos(f)sin(d) 0 0 0 cos(0)* — sin(0)?

- Grandeurs macroscopiques

Suite a ce changement de base, les déformations et les contraintes microscopiques
obtenues sont alors moyennées sur la surface correspondante & chacun des sous-couches.
L’expression de ces déformations totales et hygroscopiques macroscopiques est donnée par

la relation 3.23 dans le repére (x,y,z):

1
Etot / 6IZ‘/]ot / tot l’dl'dy
x,y, z S Y,z
(13.23)

_ - h
/ Z]z Y, z / EZ]z,y,zxdxdy

Les contraintes microscopiques obtenues aprés le passage de (r,0,z) vers (z,y,z), sont
aussi moyennées sur la surface. L’expression de ces contraintes macroscopiques est donnée

par la relation 3.24 dans le repére (x,y,z).

1 1
5’1']‘ = V/SO'Z'jx’y’de: E/S(J'ijx’yyzilidﬂidy (324)

Un modéle de comportement élastique linéaire permet de relier le tenseur des défor-
mations macroscopiques moyen a celui des contraintes macroscopique moyen. On obtient
ainsi

Eij(x, Sljkl (z,9,2) Ukl(zyz) ( 325)

O les S;ji; sont les composantes du tenseur des souplesses macroscopiques S.
Grace a la relation 3.25 et a la connaissance des tenseurs € et &, il est possible de

déterminer certaines composantes du tenseur des souplesses S pour différents cas de char-
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gement. Ces composantes peuvent également étre déterminées & partir du tenseur des
souplesses exprimé dans le repére (r,0,z) en effectuant un passage du repére cylindrique

au repére cartésien (relation 3.26).

S(xvyvz) = (TQ) * S(r,@,z) * (Tl)_l ( 326)

Les matrices T} et Ty ont été exprimées précédemment.

3.1.1.2.4 Bilan du modéle analytique

L’objectif du modéle analytique est de déterminer les constantes du tenseur des sou-

plesses de la fibre de lin dans le repére (z,y,z) (équation 3.27).

Su Sz Sz Su
Sz Szo Sz Soa
S13 Saz 533 Sz
S1a Soa Ssa Sua 0O 0
0 0 0 0 Ss5 Sse
0 0 0 0 Ss¢ Ses

o O O
o O O

Sz = (13.27)

La premiére partie du modeéle, présentée dans le paragraphe 3.1.1.1, a permis d’estimer
les propriétés hygro-mécaniques des sous-couches en fonction de celles de la cellulose, de
I’hémicellulose et de la lignine. Cette premiére partie correspond au premier changement
d’échelle a savoir le passage de 1’échelle microscopique a 1’échelle mésoscopique.

La deuxiéme partie du modéle, présentée dans le paragraphe 3.1.1.2 correspond au
deuxiéme changement d’échelle, c’est-a-dire au passage du mésoscopique au macrosco-
pique. Cette partie est basée sur 'obtention d’un champ de déplacement di & une super-
position de sollicitations de traction longitudinale, de pression interne ou externe et de
torsion. Par la suite, il a été possible de déterminer les déformations et les contraintes
macroscopiques dans le repére cartésien de la fibre.

Les différents cas de chargement, présentés dans les paragraphes suivants, sont utilisés
afin d’obtenir les différentes constantes d’intégration a, b, ¢, d, C, et D, qui interviennent
dans le calcul des déformations (relations 3.12 et 3.14) et des contraintes (relation 3.15)
pour aboutir aux composantes du tenseur des souplesses (équation 3.25). Comme le champ

tot

de déplacement (relation 3.11) est indépendant de 0, les déformations totales €% et €/

Tz

sont nulles. Les coefficients d’hygroexpansion 3,4 et (,. et les déformations hygroscopiques

e’y et € sont nuls. Alors il n’est pas possible de déterminer les constantes de souplesse
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Sse et Sge. 1l reste donc seulement 10 constantes du tenseur des souplesses a obtenir, &
savoir St1, St2, S13, S14, S22, So3, So4, S33, S34 €t Sy et 4 coeflicients d’hygroexpansion
Baa, Byys Bz €t By, (relation 3.14).

Chaque cas de chargement permet de déterminer étape par étape les composantes des
tenseurs des souplesses et d’hygroexpansion. Le cas de chargement correspondant a la
dilatation libre (voir paragraphe 3.1.1.2.5) permet d’obtenir les coefficients d’hygroexpan-
sion B, Be, PB.. et Py.. Les trois autres cas de chargement, décrits dans le paragraphe

3.1.1.2.6 permet d’obtenir les dix composantes du tenseur des souplesses.

3.1.1.2.5 Dilatation libre: estimation des coefficients macroscopiques de di-

latation hygroscopique

Afin d’effectuer cette estimation, la géométrie retenue est un assemblage de trois cy-
lindres concentriques de longueur L représentant les sous-couches de la fibre (Figure 3.5).
On désigne par r; et ry les rayons intérieur et extérieur de l'assemblage des trois
cylindres et par 7o et r3, les interfaces S3 — Sy et Sy — S respectivement. Les valeurs
prises pour les différents rayons sont fonction de I'épaisseur de chaque sous-couche et
du diameétre moyen d’une fibre élémentaire de lin. Ces valeurs seront données dans le

paragraphe 3.2.

W/SYS

S3

S2
S1

Fia. 3.5 — Modélisation d’une fibre de lin en configuration cylindrique : Ss est en rouge,

Sy en vert et S1 en bleu
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Les trois cylindres sont bloqués en z=0 suivant les axes 6 et z (Figure 3.6). Alors
v(r,z) =w(z) =0en z =0 donc b=d =0 (relation 3.18).

Planz=0

Fic. 3.6 — Conditions auzx limites pour la dilatation libre

Il faut ensuite écrire les différentes conditions aux limites sur ces trois cylindres concen-
triques :
- continuité des déplacements aux interfaces:

pour l'interface S3 — S, on a:

u?(ry) = u?(ro) (13.28)
V*(1g,2) = v?(19,2) ( 3.29)
w(2) = w?(2) ( 3.30)

pour l'interface S; — S, on a:

u?(rs) = u'(rs) ( 3.31)
v*(r3,2) = v'(rs,2) (13.32)
w?(2) = w'(2) (13.33)

- conditions aux limites & 'extérieur et a 'intérieur de ’assemblage
ap,(r) = —p; (3.34)
o} (r4) = —ps (3.35)
- continuité du vecteur contrainte aux interfaces
o3 (ry) = 02 (r2) ( 3.36)
rr\’2 rr\12 .

07:(r3) = 07, (73) (13.37)
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- conditions de force résultante et de moment résultant nuls en z = L (conditions

limites globales)

F :/UZZdS = /OZZQW’I"CZS =0 (13.38)
S

M = /agzrdS = /0’9227T7”2d7’ =0 ( 3.39)
S

En prenant les équations 3.28 et 3.31, on trouve a; = as = a3 = a Vz, et en utilisant

les équations 3.30 et 3.33, on obtient ¢y =cy =c3=c Vz.

Le champ de déplacement dans le repére de la fibre s’écrit alors:

Pour Ss us(r) = Csr#s + Dar™" + Esar + F3B5AH + Gser?

Pour Sy ug(r) = Cort2 + Dor="2 + Esar + FyB,AH + Gocr?

Pour S uy(r) = Clr#t + Dyr= 4 Erar + FLJ1AH + Gher? ( 3.40)
Quel que soit v(r,z) =rez

la  couche w(z) = az

Finalement, il ne reste que huit inconnues a déterminer: a, ¢, Cy, Cy, C3, Dy, Dy et Ds,
avec les indices 1, 2 et 3 qui représentent respectivement S, Sy et Ss.

En développant les équations 3.28, 3.31, 3.34, 3.35, 3.36, 3.37, 3.38 et 3.39, et en
prenant p; = py = 0, car on se place aux frontiéres de la fibre ne subissant aucune pression
interne ou externe, on obtient un systéme de huit équations a huit inconnues donné par
la relation 3.41:

[ Ry Riy Ris Ry Ris Ry Rir Ris | [ a ) [ W)
R21 RQQ RQS R24 R25 R26 R27 R28 & sz
R31 R32 R33 R34 R35 R36 R37 R38 Cl YES
R41 R42 R43 R44 R45 R46 R47 R48 C(2 _ Yzl AH ( 341)
R51 R52 RE)S R54 R55 R56 R57 R58 OS Y:f)
R61 R62 R63 R64 R65 R66 R67 R68 D 1 Yé
R?l R72 R?S R74 R75 R?G R?? R?S D2 Y?
L R81 R82 R83 R84 R85 R86 R87 R88 1\ D3 ) L YES )

La résolution de ce systéme permet de calculer les inconnues a, ¢, Cy, Cy, C3, Dy, Dy
et Ds. Ainsi il est possible d’exprimer le champ de déplacement et donc les déformations
totales (relation 3.12) et hygroscopiques (relation 3.14) en fonction de AH dans le repére
cylindrique (r,0,z) de la fibre. Les déformations macroscopiques sont obtenues selon la

procédure présentée dans le paragraphe 3.1.1.2.3.
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Enfin, les coefficients macroscopiques d’hygroexpansion 3,,4cr0,; peuvent étre détermi-
nés grace aux déformations hygroscopiques macroscopiques (relation 3.23) dans la base
(x,y,z) (relation 3.42).

P Brmacroy; AH (3.42)

v

3.1.1.2.6 Présentation des cas de chargement pour la détermination des constantes

de souplesse

Afin de déterminer les propriétés hygro-mécaniques de la fibre, différents cas de char-
gement sont effectués sous Matlab et Ansys pour obtenir les constantes du tenseur des
souplesses de la fibre. Il faut rappeler que quel que soit le cas de chargement choisi,
les expressions des déformations totales et hygroscopiques et des contraintes (relations
3.12, 3.13 et 3.14) ne changent pas, seules les constantes a, ¢, Cy, Cy, Cs, Dy, Dy et Ds

dépendent des conditions limites imposées.

- Premier cas de chargement : dilatation contrainte suivant I'axe 2’

Ce chargement permet de déterminer les composantes Si3, Sz, Ss3, S54 de tenseur des

souplesses de la fibre.

Le déplacement de tous les points appartenant aux plans z=0 et z=L sont bloqués
suivant Z, le déplacement des points appartenant au plan x=0 est bloqué suivant 7, et
celui des points appartenant au plan y=0 est bloqué suivant ¢ (Figure 3.7). On génére

ainsi une contrainte de compression, notée o.,.

Planz=1L

AN

b

\Planz=0

Fia. 3.7 — Conditions aux limites pour la dilatation contrainte suivant l'axze Z

Le déplacement suivant Z, déterminé par la relation 3.40, s’écrit :

w(z) = az
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Suivant les conditions aux limites décrites précédemment, on obtient alors:
w(L)=0 donc a=0

Il ne reste donc que 7 inconnues (¢, Cy, Cy, Cs, Dy, Do, D3) & déterminer. De plus, comme
on bloque la dilatation en z=L, la force résultante n’est plus nulle et donc I’équation 3.38

n’est plus valable. On a alors la relation suivante :

Ris Ri3 Riy Ris Rig Rir Rig (¢ ) (X,

Ras Rz Ros Ras Ry Rar Rog C X

R3s R3z Rss Rzs Rz Rar Ras Cy X3

Ryp Ry3 Ry Ris Rie Rar Rus C3 p=4q X4 ¢AH
Rsy Rs3 Rsa Rss Rse Rsy Rss D, X

Rea Res Res Res Ree Rer Res D, X

Rgy Rss Rsa Rss Rss Rsr Rss (| Ds [ X7 )

L’expression des contraintes, fonction des déformations totales et hygroscopiques dans

le repére cylindrique (r,0,z) (relation 3.15), est donnée par la relation 3.43.

o = (pCi1 + Cr2)Cr# =1 4 (Cip — pChi) Dr#=1 + ((C11 + Ci2) E + Ch3)a+
((2C1 + C12)G + Cry)er + ((Chy + C12>FB — (C11 B + Cr2Bpg + C1306.. + 2C140p2) ) AH

ogp = (uCha + Co)Cr+1 4 (Cog — puCh2) Dr#=1 + ((Cha + C) E + Ca3)a+
((2C12 4 Ca2)G + Cog)er + ((Crz + Ca2) F B — (Chafrr + Ca2Bpg + C3B.z + 2C24p.) ) AH

0., = (uCiz + Co3)Cr+=1 4 (Cog — uChz) Dr#=1 + ((Ch3 + Co3) E + Cs3)a+
((2C13 4 Ca3)G + Cayg)er + ((Chz + Ca3) F B — (ChaBrr + Ca3Bag + Ca3B.2 + 2C340p.) ) AH

09, = (uChy + Coy)CrH~1 + (Coy — pChra) Dr—+=1 4 ((Chy + Cos) E + C34)a+

((2C14 + Coy)G + Cug)er + ((Cra + Coa) FB — (CraBrr + CasBoo + CsaB.. + 2C1uBs.)) AH
(13.43)

Le comportement de la fibre est considéré comme monoclinique. Donc il est possible
de déterminer certaines constantes du tenseur des souplesses grace a la relation de com-

portement donnée par la relation 3.44:
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( 62?5”‘1“6 ) [ Sii Si2 Siz S 0 0 ] \
gelastique Sio Sye Soz Ses 00
gelastique _ Si3 Ss3 Sizz Sy 00 022 ( 3.44)
Su Su Sst Su 0 0 0 |
ggeclzastique 0 0 0 0 Ss5 Sk 0
E;l;stique 0 0 0 0 Ss6 Ses 1 Lo

Ici, les contraintes G.q, 0yy, Oyz, Ozx €t 04y sont nulles. Les déformations élastiques
macroscopiques sont exprimées en fonction des déformations totales et hygroscopiques
macroscopiques (relation 3.45).

=€ €

_elastique __ —tot —h
€ij ij — i (13.45)

On peut donc déterminer 4 constantes du tenseur des souplesses (relation 3.46).

—elastique __ Q=
—elastique __ Q=
—elastique __ Sf = ’
€2z - 33022
—elastique _ Q=
2€yz q = 5340 2z

Le résultat de ce calcul sera comparé aux constantes de souplesse obtenues grace a

I’équation 3.26.

- Deuxiéme cas de chargement : rotation de torsion contrainte autour de I'axe 7z

Ce cas de chargement permet de déterminer les composantes Sy, Sos, Ss4, Sua du
tenseur des souplesses de la fibre.
Le déplacement de tous les points appartenant aux plans z=0 et z=L sont bloqués

suivant 6 (Figure 3.8). On génére ainsi une contrainte de torsion, notée oy,.

Planz=L
\

\ Plan z=0

Fia. 3.8 — Conditions aux limites pour la torsion contrainte autour de laxe Z
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Le déplacement suivant 67, déterminé par la relation 3.18 s’écrit :
v(z) =r(cz+d)

Suivant les conditions limites décrites précédemment, on obtient alors:

v(0)=0 donc d=0
v(L)=0 donc c¢=0

TaB. 3.1 -
Il ne reste donc que 7 inconnues (a, Cy, Cy, C3, Dy, Dy, D3) a déterminer. De plus,
comme on génére une contrainte de torsion grace aux conditions aux limites, le moment

résultant n’est plus nul, donc 'équation 3.39 n’est plus valable. On a alors la relation

suivante :
Rii Riy Ry Ris Rig Rir Rs\ [ a ) [ 24
R21 R23 R24 R25 R26 R27 R28 Cl Z2
RSl R33 R34 R35 R36 R37 R38 CQ ZS
R41 R43 R44 R45 R46 R47 R48 C’3 Z4 AH
R51 R53 R54 R55 RSG RS? R58 Dl Z5
Rﬁl RGS R64 RGS R66 RG? R68 D2 Z6
Ry Ry Rqy Rys Ryg Rer Rig \ Dy ) L Z7 )

L’expression des contraintes, fonction des déformations totales et thermiques dans le
repére cylindrique (r,0,2) (relation 3.15) reste valable quel que soit le cas de chargement.
Le comportement de la fibre est toujours considéré comme monoclinique. Donc il est
possible de déterminer certaines constantes du tenseur des souplesses grace a la relation
de comportement donnée par la relation 3.48. Les contraintes 0.,, Oyy, 0.2, Og. €t Ogy
sont nulles. Les déformations élastiques macroscopiques sont exprimées en fonction des

déformations totales et hygroscopiques macroscopiques (relation 3.47).

Ef;astique _ é@]gt . E?j (13.47)
gelastique ) [ S S S Su o0 0 | \
gelastique Siz Sy Saz Sy 00
gelastique _ %*13 5:‘23 5:’33 534 0 O 0 ( 3.48)
gelastique Siy Soy Sz Sy 00 Tyz
E;lzastique 0 0 0 0 Sss Sse 0
\ Eil;,stique ) I 0 0 0 0 556 5'66 1\ 0 )




114

On peut donc déterminer 4 constantes du tenseur des souplesses (relation 3.49).

—elastique __ Q. =

sz 1 - 514092

—elastique _ Q=

Gy "= Suy 3.49
—elastique J = ( ’ )
Ezz - S34Uyz

—elastique __ Q=

QEyz q = S44Uyz

Le résultat de ce calcul sera comparé aux constantes de souplesse obtenues grace a

I’équation 3.26.

- Troisiéme cas de chargement : dilatation radiale avec contour intérieur bloqué

Fic. 3.9 — Conditions auz limites de la dilatation radiale avec contour intérieur bloqué

Le déplacement des points appartenant au contour intérieur est bloqué suivant 7 (Fi-
gure 3.9). Les conditions aux limites données dans le paragraphe 3.1.1.2.3 restent valables,
a 'exception de la condition aux limites sur le contour intérieur donnée par la relation
3.50.

up(ry) =0 ( 3.50)



115

Le reste des calculs, pour les déformations (relations 3.23, 3.45) et les contraintes
(relation 3.24), est inchangé par rapport aux deux premiers cas de chargement. Seules les
contraintes 0,,, oy, sont non nulles, donc on obtient la relation de comportement donnée

par la relation 3.51

( clastique ) [ S5, S Sis Sy 0 0 ][ 6. )
gelastique Sis Sos Sys Ses 00 Tyy
Eglzas“:q“e _ ?13 ?23 ?33 ?34 00 0 (13.51)
Ege/lzamque S1a Saa O34 Su 0 0 0
gzlzastique 0 0 0 0 555 556 0
\ E;lyastique ) I 0 0 0 0 556 566 1\ 0 )

On a donc un systéme de quatre équations (relation 3.52) avec sept constantes de
souplesse mais Si3, Sas, Si4 et Soq ont été déterminées grace aux précédents chargements.
Au final, il n’y a que les deux premiéres équations du systéme pour trois inconnues S,
Si2 et Sao, donc ce systéme permet de vérifier les valeurs des déformations en fonction des

contraintes et des constantes de souplesse obtenues grace a la relation 3.26.

Eilg?anue = S110.. + 5126_yy

EZl;stique — 5*125361 + 5225yy ( 3 52)

gclastique — G106 + Sa30y, |
2€leastique = 5146, + 5'2467;31

Le modéle analytique, présenté dans le paragraphe précédent, est valable que I'on étu-
die une couche seule ou bien ’ensemble des trois couches et quelque soit le comportement
hygro-mécanique du matériau. Dans les paragraphes suivants, nous proposons de traiter
le probléme par un modéle numérique. Pour cela, le code Ansys est utilisé. Les résultats

obtenus avec le modéle analytique permettront de valider I’approche numérique.

3.1.2 Modéle numérique - Passage de I’échelle mésoscopique a

I’échelle macroscopique

Ce paragraphe présente en détail le modéle numérique concu sous le logiciel de simu-
lation par éléments finis Ansys. Le modéle numérique développé est un modéle hygro-
mécanique découplé. Ainsi la premiére étape de ce modéle concerne la prise en compte
de I’hygroscopie en simulant la diffusion de I'eau au sein du matériau. Pour cela, on se

sert des propriétés diffusionnelles et des conditions aux limites imposées a 'intérieur et a
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Iextérieur de la fibre et qui correspondent & la teneur en eau a saturation du matériau.
Dans un second temps, le calcul mécanique s’effectue en prenant comme chargement les
résultats du calcul purement hygroscopique, exprimés sous la forme de champs hygrosco-
piques. Ils sont obtenus a saturation d’une fibre élémentaire. En pratique, le temps de

saturation est trés court: 0.15 s.

3.1.2.1 Géomeétrie adoptée

Deux géométries de base pour la fibre sont considérées: une géométrie idéale et une
géométrie réelle. La géométrie idéale (Figure 3.10) correspond & un assemblage de cy-
lindres concentriques représentant les sous-couches Si, Sy et S3. Le diamétre moyen de la
fibre est de 20 pum, il est issu de la littérature [109]. Le lumen représente 20% du rayon,
les sous-couches S;, Sy et S; représentent respectivement 10%, 85% et 5% de I’épaisseur

totale de la fibre. Les cercles, ainsi modélisés, sont extrudés sur une longueur de 0.1 mm.

9

Fia. 3.10 — Modélisation d’une fibre de lin, S1 est en rouge, Sy en vert et S3 en bleu

(géométrie cylindrique)

La géométrie réelle d’'une fibre de lin est extraite d’une image obtenue par microscopie
optique (Figure 3.11). La modélisation pourra étre testée sur un sous-faisceau de fibre
(Figure 3.12)
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a) Grossissement x20 [109

Fia. 3.11 — Géométrie réelle d’une fibre élémentaire de lin, (a) la fibre élémentaire vue au

microscope optique, (b) la fibre élémentaire modélisée

a) Grossissement x20 (109

Fia. 3.12 — Géométrie réelle d’un sous-faisceau de fibres de lin, (a) le faisceau vu au mi-

croscope optique, (b) le sous-faisceau modélisé

3.1.2.2 Maillage et chargement hygroscopique

Dés que 'on met des fibres végétales ou un composite a base de fibres végétales en

contact avec ’air ambiant, un phénomeéne d’absorption ou de désorption, qui est fonction
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de la teneur en eau au sein des fibres et de I’humidité ambiante, survient au niveau
des fibres. Mais ce phénoméne n’est pas instantané. C’est pour cela que le chargement
hygroscopique s’effectue par un modéle transitoire. Le type d’élément choisi est 1’élément
Solid70, qui est un élément 3D a 8 noeuds et qui a la température comme degré de liberté.
Dans notre cas, la température correspond a I’humidité pour la fibre. La géométrie finie est
alors maillée en choisissant toutes les aires (Figure 3.13). Les éléments ont une longueur
de 0.01 mm dans le sens longitudinal (Figure 3.14). On associe ensuite & chaque volume

la sous-couche correspondante.

Quand le maillage a été effectué, le chargement hygroscopique est appliqué aux noeuds
du maillage appartenant aux bords intérieurs et extérieurs de la géométrie étudiée (Figure
3.15).

-
g
]
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]
g
2

AR

L

7

(a) Maillage de la géométrie idéale (b) Maillage de la géométrie réelle

Fia. 3.13 — Maillage des deuzr géométries adoptées
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Fic. 3.14 — Exemple de maillage pour la géométrie idéale dans le sens longitudinal de la

fibre

Wl

-’-==-=-““'
e iV
o

(b) Géométrie réelle

Fia. 3.15 — Application du chargement extérieur sur la fibre de lin modélisée. a) Géométrie

idéale; b) Géométrie réelle

L’humidité appliquée correspond & la teneur en eau a saturation pour une humidité
relative donnée. La figure 3.16 montre la distribution hygroscopique a saturation pour
une fibre élémentaire modélisée idéale (Figure3.15(a)) et pour une fibre élémentaire réelle
(Figure3.15(b)) & une humidité relative de 33%, ce qui correspond & une teneur en eau

a saturation de 12%. Cette teneur en eau a été déterminée expérimentalement grace la
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relation 3.53.

mp — My

H% = (13.53)

Mo
avec :
— H%, la teneur en eau au sein de I’échantillon,
— myg, la masse anhydre de I’échantillon,
— my, la masse de I’échantillon a I’équilibre pour une humidité relative donnée.

Ce champ hygroscopique, représenté par la figure 3.15, n’est pas uniforme dans toute
la fibre, mais toutes les valeurs sont proches de 12% de teneur en eau, et donc la fibre

sera considérée comme saturée en eau.

I I I
118077 . 118504 .118932 116359 119786 118773 .119124 119475 119526 7
.118291 .118718 119145 119573 .12 .118949 L1193 119651 .120353

(a) Géométrie ideale (b) Géométrie réelle

Fia. 3.16 — Ezemple de distribution hygroscopique au sein de la fibre élémentaire modélisée

pour une teneur en eau de 12%

3.1.2.3 Obtention des constantes de souplesse macroscopiques

Le but du modéle numeérique est de déterminer le tenseur des souplesses macrosco-
piques de la fibre de lin & partir des propriétés hygro-mécaniques des sous-couches. Pour
cela, il est nécessaire d’appliquer a la fibre différentes conditions aux limites suivant les
constantes & obtenir. Les mémes conditions aux limites, que celles utilisées pour le calcul
analytique, sont appliquées. Puis 'homogénéisation est faite grace & un calcul mécanique
dont le chargement est le champ hygroscopique déterminé dans le paragraphe précédent.

Au début du calcul mécanique, il faut passer de la partie hygroscopique d’Ansys a
la partie structure en changeant ainsi I’élément Solid70 en Solid185, qui est un élément

structural 3D & 8 ncoeuds ou bien un élément stratifié. Dans les deux cas, Solid185 a
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comme degrés de liberté les déplacements suivant les axes @, ¢/ et 2. Les propriétés hygro-
mécaniques des sous-couches déterminées par le modéle analytique (paragraphe 3.1.1)
sont introduites comme données de base, puis les conditions aux limites sont appliquées
a la géométrie.

Tout d’abord, un premier cas de chargement est nécessaire afin de déterminer les coef-
ficients d’hygroexpansion de la fibre de lin. Enfin, trois cas de chargement sont appliqués
a la fibre pour déterminer le tenseur des souplesses de la fibre de lin. Ils permettent ainsi
d’obtenir les différentes contraintes et déformations macroscopiques. Les cas de charge-

ment sont décrits dans les paragraphes suivants.

3.1.2.3.1 Conditions aux limites pour la dilatation libre

Le cas de la dilatation libre est le premier cas de chargement, car il est permet de
déterminer les déformations macroscopiques hygroscopiques et ainsi les coefficients d’hy-
groexpansion lorsque la fibre est exposée uniquement a I’atmosphére ambiante. Pour cela,
le déplacement de tous les noeuds appartenant au plan z=0 est bloqué suivant 'axe Z, le
déplacement des noeuds appartenant au plan x—0 est bloqué suivant 7 et le déplacement
des nceuds appartenant au plan y=0 est bloqué suivant y pour que la fibre ne tourne pas

sur elle-méme. La figure 3.17 montre ce cas de chargement sur la géométrie réelle.

Fic. 3.17 — Ezemple de blocage des neuds appartenant au plan z=0 mm pour la géométrie

réelle

Les mémes conditions aux limites sont appliquées sur la géométrie idéale.
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3.1.2.3.2 Conditions aux limites pour la contrainte de compression longitu-

dinale

Afin de déterminer la contrainte de compression et les déformations élastiques de
compression, les noeuds appartenant aux plans z=0 mm et z=0,1 mm sont bloqués suivant
Z, contraignant la structure a se dilater suivant les axes ¥ et i/ et créant ainsi des contraintes

internes (Figure 3.18).

&1

e

Fic. 3.18 — FExemple de blocage des neeuds appartenant au plan z=0 mm et z=0,10 mm

pour la géométrie idéale

Suite & ce calcul, il est possible de déterminer les constantes de souplesse suivantes:
S13, Sa3, S33 et S34, car seule la contrainte suivant ’axe 2" est non nulle comme décrit dans

le paragraphe 3.1.1.2.4.

3.1.2.3.3 Conditions aux limites induisant une contrainte de torsion

L’obtention de la contrainte de torsion s’effectue grace aux conditions limites suivantes :
le déplacement des noeuds appartenant aux plans z=0 mm et z=0,1 mm est bloqué suivant

les axes & et ¢ comme le montre la figure 3.19.
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Fic. 3.19 — Exemple de blocage des neeuds appartenant au plan z=0 mm suivant les azes

z et y pour la géométrie idéale

3.1.2.3.4 Conditions aux limites pour les contraintes radiale et tangentielle

Pour obtenir les déformations microscopiques et les contraintes de la structure suivant
les axes Z et 7/, tous les nceuds appartenant au cylindre intérieur pour la géométrie idéale
ou aux aires intérieures pour la géométrie réelle sont bloqués en déplacement suivant 7 et
J, et un de ces nceuds est bloqué suivant 2. afin de supprimer le mode rigide suivant cet
axe (Figure 3.20).

(a) Géomeétrie idéale (b) Géométrie réelle

Fia. 3.20 — Blocage des neeuds appartement a la paroi du lumen pour les deuz géométries
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3.1.2.3.5 Calcul mécanique

La derniére partie de ce modéle numérique consiste en le calcul mécanique permet-
tant de déterminer les contraintes ainsi que les déformations totales, hygroscopiques et
élastiques. Ce calcul s’effectue grace a I'application, sur la structure, de la distribution
d’humidité obtenue lors du calcul hygroscopique au bout de 0,15 s, temps nécessaire a la
saturation de la fibre élémentaire. Suite a ces résultats, il est possible de déterminer les

composantes du tenseur des souplesses.

3.1.2.4 Détermination du tenseur des souplesses du matériau étudié

Grace a ces différents cas de chargement, il est possible de déterminer le tenseur
des souplesses qui apparait dans I’équation 3.54 qui fait intervenir les contraintes et les
déformations macroscopiques totales et hygroscopiques. Ces contraintes et déformations
sont obtenues grace aux équations d’homogénéisation 3.55, 3.56 et 3.57. Les différentes
intégrales sont approximées par des sommes discrétes sur tous les éléments finis de la

structure.

Sii Siz Si3 S 0 0
Sz Saz Sz Saa 0 0

[O’macm] = *?13 *?23 L?33 ?34 0 0 [Etotal _ Ehygro] ( 3.54)
514 324 534 544 0 0 macro macro

0 0 0 0 S5 Sk
0 0 0 0 Ss SSe

63707,2057”0” - _/ E'L]dv
( 3.55)
V ez]AVk
k
1
G?r%ggrooi' = _/ €ijdv
A ( 3.56)
~— v Ze AVF
k
1
O'macroij = V/ Uzgdv
(3.57)

— Z UZ]AVk
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Avec:

— k, ’indice pour chaque élément de la structure maillée,

— AV*_le volume de chaque élément de la structure maillée,
— V, le volume total de la géométrie modélisée.

De plus, il est aussi possible de déterminer les coefficients d’hygroexpansion 5,4, Byy,

B.. et By, en utilisant I’équation 3.58.

h h h

€macrogs Emacrowy €macrog. ﬁxz 0 0

h h h —

Emacromy 6m(zcroyy emacroyz - 0 Byy ﬁyz AH (358)
h h h

€macrog» emacroyz €macro. 0 5?;2 5zz

Dans ce paragraphe, la méthode multi-échelle, mise en place pendant cette thése, a été
présentée. Deux modéles ont été développés: un modéle analytique et un modéle numé-
rique. Chacun de ces modéles se base sur la méme géométrie idéalisée de la fibre c’est-a-dire
un assemblage en cylindres concentriques. Le modeéle analytique permet d’appuyer les ré-
sultats du modéle numérique, qui sera testé sur la géométrie réelle de la fibre. Différents
cas de chargement sont appliqués a la structure afin de déterminer les constantes du ten-
seur des souplesses et les coefficients d"hygro-expansion du matériau étudié. Ces différentes
constantes sont obtenues pour différents comportements hygro-mécaniques du matériau.
Ces deux modéles nécessitent de déterminer certaines données de bases du matériau. Cer-
taines données sont issues de la littérature et d’autres comme les coefficients de diffusion
de l'eau dans la fibre de lin et dans le composite sont déterminées expérimentalement.

Ces données sont présentées dans le paragraphe suivant.

3.2 Identification des parameétres d’entrée pour le mo-

déle multi-échelle

3.2.1 Paramétres du modéle analytique

Au niveau microscopique, les trois principaux constituants de la cellule végétale sont
a la base de la modélisation. Leur taux respectif au sein des parois et leurs propriétés
hygro-mécaniques permettent de déterminer les propriétés hygroscopiques et mécaniques
des sous couches S, Sy et S3. Le taux de chaque constituant dans les sous couches de
la fibre de lin n’étant pas connu, les valeurs utilisées dans ce travail sont celles issues de
Marklund et al [69], pour les fibres de bois. Le tableau 3.2 donne les taux de cellulose, de

hémicellulose et de lignine au sein de chaque sous couche de la fibre d’épicéa. Ces valeurs
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ont été déterminées par Fengel [45] et par Panshin et deZeeuw [43] (voir figure 1.7).

Sous couche Cellulose Hémicellulose Lignine

Sy 20 15 65
S 20 27 23
S 45 35 20

TAB. 3.2 — Tauz des constituants dans les sous-couches de la paroi végétale (%) [45]

De plus, on considére que les couches S, et S3 ont la méme composition, car les
données pour les constituants sont proches. Le tableau 3.3 donne les taux des principaux
constituants dans chacune des sous couches de la cellule végétale utilisés dans le modéle

analytique.

Sous couche Cellulose Hémicellulose Lignine
Sy 20 15 65
52 et Sg 49 27 24

TAB. 3.3 — Tauz des constituants dans les sous-couches de la paroi végétale en pourcentage

utilisés dans le modéle analytique

Les travaux de Marklund et al. [69] et Persson [37] ont permis de montrer que les
comportements mécaniques de la cellulose et de ’hémicellulose sont supposés isotropes
transverses, et que celui de la lignine est supposé isotrope. Les propriétés mécaniques de
la cellulose, de I'hémicellulose et de la lignine ont été déterminées a 'état sec. Elles sont

présentées dans le tableau 3.4.

Constituant ~ Comportement Ly Er Grr  vir VUrgr
Mécanique (GPa) (GPa) (GPa)
Cellulose Isotrope 150 17,5 4,5 0,1 0,5
transverse
Hémicellulose Isotrope 8 3,4 1,2 0,33 0,43
transverse
Lignine Isotrope 6 0,33

TAB. 3.4 — Propriétés mécaniques des constituants de la fibre végétale a l’état sec [69] [37]
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En plus des propriétés mécaniques de la cellulose, de ’hémicellulose et de la lignine,
leurs propriétés hygroscopiques sont nécessaires a la modélisation. Les coefficients d’ex-
pansion issus de larticle de Cave [70] dans le repére de la microfibrille (R, T, L), sont

données ci-dessous :

0 0 0,333
ﬁC’ellulose — 0 : ﬁHemicellulose — 075 : 6Ligmﬁne — 07333 ( 359)
0 0,5 0,333

Leurs masses volumiques sont données dans le tableau 3.5.

Constituant  p (kg/m?)

Cellulose 1550
Hémicellulose 1490
Lignine 1400

TAB. 3.5 — Masse volumique des différents constituants utilisés dans le modéle analytique

[37]

La cellulose est considérée quasi-cristalline et non réactive avec I'humidité relative
ambiante. C’est pour cela que ses propriétés hygroscopiques données dans la relation 3.59
sont nulles. Seules I’hémicellulose et la lignine interviennent dans le processus d’absorption
de I'eau au sein de la fibre végétale. Cousins (|71, 82|) a montré I'influence de '’humidité
relative sur les propriétés mécaniques de ’hémicellulose et la lignine (Figure 3.21) et sur

leur teneur en eau respective (Figure 3.22).

La figure 3.21 montre que les propriétés mécaniques de I’hémicellulose diminuent plus

fortement que celles de la lignine en fonction de ’humidité relative.
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Fic. 3.21 — Evolution du module d’élasticité normalisé de I’hémicellulose et de la lignine
en fonction de Uhumidité relative [71, 82]
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FiG. 3.22 — Fvolution de la teneur en eau au sein de I’hémicellulose et de la lignine en
fonction de Uhumidité relative [71, 82]
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L’influence plus forte de 'humidité sur ’hémicellulose par rapport a la lignine a déja
été montrée dans le paragraphe 1.3.3 car sa structure comporte des groupes hydroxyles
qui se lient facilement avec les molécules d’eau (H20). Ceci est conforté par la figure 3.22
car pour une méme humidité relative, la teneur en eau de 'hémicellulose est légérement
plus importante que celle de la lignine.

Que ce soit pour le modéle analytique comme pour le modéle numérique, la géométrie
retenue est un assemblage de cylindres concentriques comme présenté par la figure 3.3. Le
diamétre de 'assemblage est égal au diamétre moyen d’une fibre de lin, et les valeurs des
différents rayons ont été calculées en fonction des épaisseurs des trois sous-couches ainsi

que par rapport a la taille du lumen. Le tableau 3.6 présente ces différentes données.

Diameétre 20 pum

1 2 uym
Ty 2,4 pm
T3 9,2 um
T4 10 pm

TAB. 3.6 — Données géométriques de l’assemblage de cylindres concentriques

3.2.2 Paramétres pour le modéle numérique

Pour le modéle numérique sous Ansys, il est nécessaire de connaitre le coefficient de
diffusion de ’eau dans la fibre de lin et celui dans le composite, ce dernier sera utilisé dans
les perspectives du travail (tableaux 3.7 et 3.8). Ils ont été obtenus expérimentalement

dans le paragraphe 2.3 .

Humidité relative Coefficient de diffusion D (mm?/s)

33% 2,05e-04
50% 2,79-04
75% 3,69¢-04

TaB. 3.7 — Coefficient de diffusion de l'eau dans le lin a différentes humidités relatives

Au vue des essais de traction menés sur les fibres de lin (paragraphe 2.4.2), le coeffi-
cient de diffusion & 60% d’humidité relative est nécessaire afin de comparer les résultats
expérimentaux a ceux de la modélisation. L humidité relative de 60% n’a pas été tes-
tée. Lors des expériences faites conformément au protocole décrit paragraphe 2.3.1, nous

n’avions pas opéré sous une humidité relative de 60%. Donc par régression linéaire des
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valeurs du coefficient de diffusion pour 33%, 50% et 75%, il est possible de déterminer le
coefficient de diffusion de ’eau dans le lin pour une humidité relative de 60%, qui est de
3,18e-04 mm?/s.

Humidité relative Coefficient de diffusion D (mm?/s)

33% 8,81e-07
50% 1,07-06
75% 1,49¢-06

TaB. 3.8 — Coefficient de diffusion de l'eau dans le composite a différentes humidités re-

latives

Les résultats du tableau 3.8 ont été obtenus pour un composite renforcés par 30%
massiques de fibres de lin. La différence entre les coefficients de diffusion de I’eau dans la
fibre de lin et ceux dans le composite s’explique par la présence de la matrice qui ralentit
la diffusion de I’eau au sein des fibres pour le composite.

Un autre paramétre utile au modéle numérique est ’angle des microfibrilles de cellulose

de chaque sous-couche. Il est donné dans le tableau 3.9.

S; Sy S
Angle microfibrille -80° 10° -45°

TAB. 3.9 — Angle des microfibrilles par rapport a laze longitudinal de la fibre pour les
sous-couches [69] [4]

La seule donnée dans la littérature [4] sur 'angle des microfibrilles dans la fibre de lin
est la valeur de I'angle dans la sous-couche S5. La valeur de cet angle dans les sous-couches
S et Sz est issue des données des fibres de bois.

La premiére partie du calcul numérique présenté dans le paragraphe 3.1.2 porte tota-
lement sur le comportement hygroscopique. Pour cela, il faut le coefficient de diffusion de
I’eau dans la fibre de lin ou dans le composite a base de fibres de lin, mais aussi I'angle des
microfibrilles dans chaque sous-couche, puis il faut connaitre la teneur en eau a appliquer
aux bords intérieurs et extérieurs de la géométrie. Cette teneur en eau a été déterminée
expérimentalement suite aux essais hygroscopiques réalisés sur la fibre de lin et sur le
composite. Pour cela, il faut connaitre la masse séche de ’échantillon, m, puis sa masse
a saturation M, pour une humidité relative donnée et utiliser la relation 3.60 donnant la
teneur en eau H%

s — Mo

H% =" (3.60)

mo
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Le tableau 3.10 donne la teneur en eau correspondant aux humidités relatives des essais

de traction sur les fibres de lin.

Humidité relative 33% 60%
Teneur en eau 12%  40%

TaB. 3.10 — Teneur en eau en fonction de ’humidité relative déterminée expérimentale-

ment pour les fibres de lin

La deuxiéme partie du modéle numérique se base sur la mécanique et donc sur les
propriétés de chaque sous-couche dans son repére d’orthotropie. Ces propriétés ont été
déterminées par ’application du modeéle analytique détaillé dans le paragraphe 3.1.1.1 et

seront présentées dans le paragraphe suivant.

3.3 Résultats des modélisations

3.3.1 Propriétés hygro-mécaniques des sous-couches pour diffé-
rentes humidités relatives obtenues par le modéle analy-

tique

Comme les sous-couches S, et S3 ont les mémes fractions volumiques de cellulose,
hémicellulose et lignine, elles ont donc les mémes propriétés hygro-mécaniques. Les pro-
priétés hygro-mécaniques de Sy, Sy et S3 sont données dans le tableau 3.11 pour des
humidités relatives de 33% et 60% suite au calcul analytique présenté dans le paragraphe
3.1.1.
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Humidité relative
33% 60%

Sy Sy—53| S1 Sy —S5;
E; (GPa) 28,09 76,68 | 33,08 75,48
Er = Er (GPa) 6,21 7,16 4,28 4,92
Grr = Grg (GPa) | 2,04 2,31 1,45 1,64
Grr (GPa) 2,15 2,45 1,46 1,70
% 0,290 0,209 | 0,280 0,207
UTR 0,441 0,464 | 0,461 0,450
Br 0,026 0,009 | 0,024 0,008
Or = PBr 0,571 0,488 | 0,520 0,480

TAB. 3.11 — Propriétés hygro-mécaniques estimées des sous-couches a 33% et 60%

On remarque que les propriétés mécaniques des sous-couches pour une humidité re-
lative de 33% sont plus importantes qu’a 60%. Par exemple, le module radial pour une
humidité relative de 33% est supérieur de 23% au module radial pour 'humidité relative
60%. Cela montre 'influence de ’humidité sur les propriétés mécaniques au niveau des
sous-couches, se traduisant par une baisse de ces propriétés lorsque 'humidité relative
augmente. Que ce soit pour la couche S; ou les couches Sy — S5, le module d’élasticité
tangentiel ainsi que les modules de cisaillement diminuent de 30% pour une humidité
relative de 60% par rapport a 33%. Le module d’élasticité longitudinal est peu affecté
avec une baisse de 3% environ. Ces premiers résultats permettent de conclure qu’il y a
une influence de ’humidité relative sur les propriétés mécaniques que ce soit a 1’échelle

meésoscopique ou a I’échelle macroscopique de la structure de la fibre de lin .

3.3.2 Propriétés hygro-mécaniques a I’échelle macroscopique pour

différentes humidités relatives
3.3.2.1 Reésultats pour une couche

Afin de valider le modéle numérique avec le modéle analytique, une seule couche sur
les trois qui constituent la paroi végétale a été étudiée pour différents comportements

mécaniques et hygroscopiques (Figure 3.23). Ici, les résultats portent sur la couche Sj.
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FiG. 3.23 — Modélisation de la couche Sy (géométrie cylindrique)

Dans les paragraphes suivants, différents cas de comportement hygro-mécanique sont
étudiés et leur analyse est faite aprés présentation des résultats. Ces résultats sont pré-
sentés en fonction des conditions aux limites imposées a la couche S;. Ces conditions aux

limites ont été détaillées:
- dans le paragraphe 3.1.2.3.1, pour la dilatation libre,
- dans le paragraphe 3.1.2.3.2, pour la compression,
- dans le paragraphe 3.1.2.3.3, pour la torsion,
- dans le paragraphe 3.1.2.3.4, pour les contraintes radiale et tangentielle.

Les résultats de la torsion ne sont pas présentés, car ’effet de la torsion est négligeable

devant la taille de la fibre qui mesure 0,1 mm de long.

3.3.2.1.1 Comportements mécanique et hygroscopique isotropes

Le premier cas étudié correspond a un comportement isotrope d’un point de vue
mécanique et hygroscopique. Les propriétés de la couche S; sont données dans le tableau
3.12.
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Humidité relative | 33%
E (GPa) 28,59
G (GPa) 9,92
v 0,441
3 0,026

TAB. 3.12 — Propriétés hygro-mécaniques estimées de la sous-couche S1 a 33%

Analytique | Numérique | Ecart
€macro_uzz 3,10e-3 3,08E-03 0,6%
Déformation | €mnacro yy 3,10e-3 3,08E-03 | 0,6%
totale €macro_zz 3,10e-3 3,08E-03 | 0,6%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_zz 3,10e-3 3,08E-03 0,6%
Déformation | €macro_yy 3,10e-3 3,08E-03 | 0,6%
hygroscopique | €nacro »» 3,10e-3 3,08E-03 | 0,6%
Emacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.13 — Résultats analytique et numérique sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidilé relative de 33%

Les tableaux 3.13, 3.14 et 3.15 comparent les valeurs des différentes déformations,
contraintes et coefficients d’hygroexpansion pour la couche S; obtenues par le calcul ana-

lytique et le calcul numérique pour différentes conditions aux limites.



Analytique | Numérique | Ecart

€macro an | 4,50E-03 | 439B-03 | 24%

Déformation | €macro yy | 4,50E-03 4,39E-03 | 2,4%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_y= 0 0 0%

€macro_sz 3,10e-3 3,08 E-03 0,6%
Déformation | €meero 4y | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0.6%
hygroscopique | €nacro 2- | 3,10E-03 3,08E-03 | 0,6%
€macro_yz 0 0 0%

€macro 22 | LAOE-03 | 1,31E-03 | 62%
Déformation | €mnacro yy 1,40E-03 1,31E-03 6,2%
élastique €macro_= | -3,10E-03 | -3,08E-03 | 0,6%
Emacro_y 0 0 0%

Omacro_ oz 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) | Omaero == | -89,2 879 | 14%
Omacro_yz 0 0 0%
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TAB. 3.14 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%
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Analytique | Numérique | Ecart

€macro an | 2,30E-03 | 232B-03 | 0,8%
Déformation | €macro yy | 2,30E-03 2.32E-03 | 0,8%
totale €macro - | 4,30E-03 4,20E-03 | 2,3%
Emacro yz 0 0 0%

€macro sx | 3.10E-03 | 3,08B-03 | 0,6%
Déformation | €meero 4y | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0.6%
hygroscopique | €nacro 2- | 3,10E-03 3,08E-03 | 0,6%
Emacro_y- 0 0 0%

€macro zx | -1,80E-04 | -7,63E-04 2.8%
Déformation | €macro yy | -7,85E-04 | -7,63E-04 0,6%
élastique €macro_»= | 1,20E-03 1,12E-03 | 6,7%
€macro_yz 0 0 0%

Omacro e | 39,4 389 | 14%

Contrainte Tmacro_yy -39.,4 -38.,9 1,4%
(MPa) Omacro_zz 0 0 0%
Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.15 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de dilata-

tion contrainte radialement pour une humidité relative de 38%

Il faut noter que seule la contrainte suivant ’axe 2" est non nulle. Ainsi, on obtient :

Les résultats de ce calcul sont présentés dans le tableau 3.16 et sont comparés au mo-
dule longitudinal de la couche Sy issu du tableau 3.12. On remarque une bonne concor-

dance entre le module longitudinal obtenu par le calcul analytique (Matlab), par le calcul

EL:Ezz:_

UZZ

el
2z

numérique (Ansys) et celui pris comme donnée d’entrée.

Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | de base Valeur Ecart Valeur Ecart
Ep (MPa) | 2,86E+04 | 2,88E+04 0,65% | 2,85E+04 0,12%

TaB. 3.16 — Comparaison entre le module longitudinal de la couche S1 obtenu par simu-

lation et issus des données de base
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Le tableau 3.17 montre la comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses
calculées a partir des propriétés du matériau et des résultats analytiques et numériques.

On peut remarquer une bonne corrélation entre les constantes issues des données d’entrée

et celles obtenues par simulations analytique et numérique.

Constante Donnée Analytique Numérique
souplesse (M Pa™') | de base Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
S _1,54E-05 | -1,57E-05 1,8% | -1,49E-05 3.2%
Sas -1,54E-05 | -1,57E-05  1,8% | -1,49E-05 3,2%
S 3,50E-05 | 3,48E-05 0,6% | 3,50E-05 0,1%
Ss4 -2,98E-13 0 0% 0 0%

TaB. 3.17 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la couche S

obtenues par simulation et issus des données de base

Coeflicient Données | Analytique Numérique
hygroexpansion | de base | Valeur Ecart | Valeur Ecart
0,026 0,026 0% 0,026 1,3%

ﬁmacro_zm

Brnacro gy 0,026 | 0,026 0% | 0,026 1,3%
Brmacro_zz 0,206 | 0,026 0% | 0,026 1,3%
ﬁmacro_yz 0 0 O% 0 O%

TaB. 3.18 — Comparaison entre les coefficients d’hygroexpansion de la couche S1 obtenues

par simulation et issus des données de base

3.3.2.1.2 Comportement mécanique isotrope et hygroscopique isotrope trans-

verse

Le deuxiéme cas étudié correspond & un comportement isotrope d’un point de vue
mécanique et isotrope transverse d’un point de vue hygroscopique. Les propriétés de la

couche S; sont données dans le tableau 3.19.
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Humidité relative | 33%
E (GPa) 28,59
G (GPa) 9,92
v 0,441
AL 0,026
Br = Br 0,527

TAB. 3.19 — Propriétés hygro-mécaniques estimées de la sous-couche S1 a 33%

Les tableaux 3.20, 3.21 et 3.22 comparent les valeurs des différentes déformations,
contraintes et coefficients d’hygroexpansion pour la couche S; obtenues par le calcul ana-

lytique et le calcul numérique.

Analytique | Numérique | Ecart
€macro_za | 3,411-02 3,36E-02 | 1,4%
Déformation | €macro yy | 3,41E-02 3,36E-02 | 1,4%
totale €macro z» | 0,14E-02 6,07E-02 | 1,1%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_za | 3,41E-02 3,37E-02 | 1,3%
Déformation | €nacro yy | 3.41E-02 3,37TE-02 | 1,3%
hygroscopique | €nacro 22 | 6,14E-02 6,06 E-02 1,2%
Emacro_ye 0 0 0%

TAB. 3.20 — Résultats analytique et numérique sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%
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Analytique | Numérique | Ecart
€macro_zz | 0,12E-02 5,95E-02 | 2,8%
Déformation | €mnacro yy 6,12E-02 5,95E-02 2.8%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_zz | 3,41E-02 3,37E-02 | 1,3%
Déformation | €nacro yy | 3,41E-02 3,37TE-02 | 1,3%
hygroscopique | €mgero 2. | 6,14E-02 6,06E-02 | 1,2%
€Emacro_yz 0 0 0%
€macro za | 2,71E-02 2,58E-02 | 4,6%
Déformation | €macro yy | 2,71E-02 2,58E-02 | 4,6%
élastique €macro_z» | -6,14E-02 | -6,06E-02 | 1,2%

€macro_yz 0 0 0%

Omacro_xx 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) Omacro_zz -1755,9 -1733,1 1,3%

Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.21 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%
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Analytique | Numérique | Ecart
€macro an | 3.35E-02 | 329802 | 1,.8%
Déformation | €macro yy | 3,35E-02 3,29E-02 | 1,8%
totale emacro =2 | 6,24E02 | 616B-02 | 1.3%
Emacro yz 0 0 0%
€macro ax | 3AIE-02 | 335802 | 1,7%
Déformation | €meero 4y | 3A41E-02 | 335E-02 | 1,7%
hygroscopique | €pgero 22 | 6,14E-02 6,06E-02 | 1,2%
Emacro_y- 0 0 0%
€macro zo | -0,02E-04 | -6,15E-04 2.2%
Déformation | €macro yy | -6,02E-04 | -6,15E-04 | 2,2%
élastique €macro_z= | 9,49E-04 9,22E-04 | 2,9%

Emacro_y- 0 0 0%

Omacro_za -30,8 -29.6 3,8%

Contrainte | Opmacro_yy -30,8 -29.6 3,.8%
(MPa) Tmacro_z= 0 0 0%
Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.22 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de dilata-

tion contrainte radialement pour une humidité relative de 38%

Les valeurs présentées dans les tableaux 3.20 et 3.21 montrent une bonne corrélation
entre les résultats issus de la modélisation numérique et ceux issus de la modélisation
analytique contrairement au tableau 3.22 qui montre de plus grands écarts de valeurs sur
les contraintes o et o,,. Cette différence est minime lors du premier cas étudié, c’est-a-
dire pour un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et hygroscopique. Donc
le comportement hygroscopique aurait une influence plus importante sur la dilatation
radiale. Grace au tableau 3.21, il est possible de déterminer le module longitudinal de la
couche S; modélisée grace a la relation 3.61 et les constantes du tenseur des souplesses
suivantes Si3, Sz, S33 et S34. Il faut noter que seule la contrainte suivant ['axe Z est non

nulle.

Les résultats de ce calcul sont présentés dans le tableau 3.23 et sont comparés au
module longitudinal de la couche S (tableau 3.19). On remarque une bonne concordance
entre le module longitudinal obtenu par le calcul analytique (Matlab), par le calcul nu-

mérique (Ansys) et celui pris comme donnée d’entrée.



Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | de base Valeur Ecart Valeur Ecart
Erp (MPa) | 2,86E+04 | 2,86E+04 0,04% | 2,86E+04 0,03%
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TaB. 3.23 — Comparaison entre le module longitudinal de la couche S1 obtenu par simu-

lation et issus des données de base

Le tableau 3.24 montre la comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses
calculées a partir des propriétés du matériau et des résultats analytiques et numériques.
On peut remarquer une bonne corrélation entre les constantes issues des données d’entrée

et celles obtenues par simulations analytique et numérique.

Constante Donnée Analytique Numeérique
souplesse (M Pa™') | de base Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Sis -1,54E-05 | -1,54E-05 0,04% | -1,49E-05  3,3%
Sas -1,54E-05 | -1,54E-05 0,04% | -1,49E-05  3,4%
Sas 3,50E-05 | 3,50E-05 0,04% | 3,50E-05 0,03%
Say -2,98E-13 0 0% 0 0%

TAB. 3.24 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la couche Sp

obtenues par simulation et issus des données de base

Coefficient Données Analytique Numérique
hygroexpansion | de base | Valeur Ecart | Valeur Ecart
Bmacro_ax 0,283 0,284 0,57% | 0,280 0,7%
Brmacro_yy 0,286 | 0,284 0,53% | 0,280 1,8%
Brmacro_zz 0,512 | 0,512 0% | 0,505 1,3%
Bmacro_y= 0 0 0% 0 0%

TAB. 3.25 — Comparaison entre les coefficients d’hygroexpansion de la couche Sy obtenues

par simulation et issus des données de base
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3.3.2.1.3 Comportement mécanique isotrope transverse et hygroscopique iso-

trope

Le troisiéme cas étudié correspond & un comportement isotrope transverse d’un point

de vue mécanique et isotrope d’un point de vue hygroscopique. Les propriétés de la couche

S1 sont données dans le tableau 3.26.

TAB. 3.26 — Propriétés hygro-mécaniques estimées de la sous-couche S1 a 33%

Les tableaux 3.27, 3.28 et 3.29 comparent les valeurs des différentes déformations,
contraintes et coefficients d’hygroexpansion pour la couche S; obtenues par le calcul ana-

lytique et le calcul numérique.

33%

Humidité relative
E; (GPa)

Er = Eg (GPa)
Grr = Gpr (GPa)
Grr (GPa)

VrrL = VRL

VRT

Br

Br = Br

S1
28,59
6,21
2,04
2,15
0,063
0,441
0,026
0,026

Analytique | Numérique | Ecart

€macro oo | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%

Déformation | €paero 4y | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%
totale €macro zz | 3,10E-03 3,08E-03 0,6%
€macro_y= 0 0 0%

€macro aa | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%

Déformation | €paero yy | 3,10E-03 | 3.08E-03 | 0.6%
hygroscopique | €pgero -- | 3,10E-03 3,08E-03 | 0,6%
€macro_ye 0 0 0%

TAB. 3.27 — Résultats analytique et numérique sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%




Analytique | Numérique | Ecart

€macro an | 3.90E-03 | 3.92E-03 | 0,5%
Déformation | €pacro 4y | 3,90E-03 | 3,92E-03 | 0,5%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_ys 0 0 0%

€macro sx | 3.10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%
Déformation | €meero 4y | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%
hygroscopique | €nacro 2- | 3,10E-03 3,08E-03 | 0,6%
Emacro_y 0 0 0%

€macro_wzz 8,24E-04 8,37E-04 1,6%
Déformation | €macro yy | 8,24E-04 8,38E-04 | 1.7%
élastique €macro_== | -3,10E-03 | -3,08E-03 | 0,6%
Emacro_y- 0 0 0%

Omacro_zx 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) Omocro == | 18,9 21,6 | 14,5%
Omacro_yz 0 0 0%
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TAB. 3.28 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%
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Analytique | Numérique | Ecart
€macro an | 2,20E-03 | 252603 | 15%
Déformation | €macro yy | 2,20E-03 2,52E-03 | 15%
totale €macro_zz 3,80E-03 3,95E-03 | 4,1%
Emacro yz 0 0 0%
€mocro oo | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0,6%
Déformation | €meero 4y | 3,10E-03 | 3,08E-03 | 0.6%
hygroscopique | €nacro 2- | 3,10E-03 3,08E-03 | 0,6%
Emacro_y- 0 0 0%
Cmacro zo | -8,92E-04 | 856E-04 | 4%
Déformation | €macro yy | -8,92E-04 | -8,56E-04 4%
élastique €macro_z- | 9,52E-04 8,74E-04 | 82%

€macro_yz 0 0 0%

Omacro az -29,8 -38,5 29%

Contrainte Tmacro_yy -29.8 -38,5 29%
(MPa) Tmacro_z= 0 0 0%
Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.29 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de dilata-

tion contrainte radialement pour une humidité relative de 38%

Les valeurs présentées dans les tableaux 3.27 et 3.28 montrent une bonne corrélation
entre les résultats issus de la modélisation numérique et ceux issus de la modélisation ana-
lytique. Une plus importante différence sur les valeurs des o,,et oy, est observée dans le
tableau 3.29. Par rapport au premier cas étudié, seul le comportement d’un point de vue
mécanique a été changé par rapport au paragraphe précédent passant ainsi d’'un compor-
tement isotrope a un comportement isotrope transverse. Ainsi le comportement isotrope

transverse mécanique aurait aussi une influence sur la dilatation contrainte radialement.

Grace au tableau 3.28, il est possible de déterminer le module longitudinal de la couche
S modélisée grace a la relation 3.61 et les constantes du tenseur des souplesses suivantes

S13, Sa3, S33 et S34. Il faut noter que seule la contrainte suivant ’axe z" est non nulle.

Les résultats de ce calcul sont présentés dans le tableau 3.30 et sont comparés au
module longitudinal de la couche S; (tableau 3.19). On remarque une bonne concordance
entre le module longitudinal obtenu par le calcul analytique (Matlab), par le calcul nu-

mérique (Ansys) et celui pris comme donnée d’entrée.



145

Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | de base Valeur Ecart Valeur Ecart
Er (MPa) | 6,06E+03 | 6,09E+03 0,67% | 7,02E+03 16%

TaB. 3.30 — Comparaison entre le module longitudinal de la couche S1 obtenu par simu-

lation et issus des données de base

Le tableau 3.31 montre la comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses
calculées a partir des propriétés du matériau et des résultats analytiques et numériques.
On peut remarquer une bonne corrélation entre les constantes issues des données d’entrée
et celles obtenues par simulation analytique. Mais une plus grande différence avec les
valeurs numériques est observée, contrairement aux résultats obtenus lors du cas d’un

comportement mécanique isotrope.

Constante Donnée Analytique Numeérique
souplesse (M Pa~') | de base Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Sis -4,35E-05 | -4,36E-05 0,27% | -3,87E-05  11%
Sas3 -4,38E-05 | -4,36E-05 0,46% | -3,87TE-05 11%
Sas 1,65E-04 | 1,64E-04 0,66% | 1,42E-04 14%
Say 2,66E-09 0 0% |-1,51E-19 0%

TAB. 3.31 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la couche Sp

obtenues par simulation et issus des données de base

Coefficient Données | Analytique Numérique
hygroexpansion | de base | Valeur Ecart | Valeur Ecart
Brmacro_zz 0,026 0,026 0% 0,026 1,3%
Bmacro_yy 0,026 | 0,026 0% | 0,026 1,3%
Brmacro_zz 0,026 | 0,026 0% | 0,026 1,3%

Bmacro_yz 0 0 0% 0 0%

TaB. 3.32 — Comparaison entre les coefficients d’hygroexpansion de la couche S1 obtenues

par simulation et issus des données de base

3.3.2.1.4 Comportements mécanique et hygroscopique isotropes transverses
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Humidité relative | 33%
Sh

B, (GPa) 28,59
Er = Egp (GPa) | 621
Grr = Grg (GPa) | 2,04

GTR (GPa) 2,15
Vrr = VRL 0,063
VRT 0,441
Or 0,026
Br = Br 0,527

TAB. 3.33 — Propriétés hygro-mécaniques estimées de la sous-couche S1 a 33%

Le quatriéme cas étudié correspond a un comportement isotrope transverse d’un point
de vue mécanique et hygroscopique. Les propriétés de la couche S; sont données dans le
tableau 3.33.

Les tableaux 3.34, 3.35 et 3.36 comparent les valeurs des différentes déformations,
contraintes et coefficients d’hygroexpansion pour la couche S; obtenues par le calcul ana-

lytique et le calcul numérique.

Analytique | Numérique | Ecart
€macro_za | 3,40E-02 3,34E-02 | 1,8%
Déformation | €macro yy | 3,40E-02 3,34E-02 | 1,9%
totale €macro_z» | 0,15E-02 6,52E-02 | 6,1%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_za | 3,41E-02 3,37E-02 | 1,3%
Déformation | €nacro yy | 3.41E-02 3,37TE-02 | 1,3%
hygroscopique | €nacro 22 | 6,14E-02 6,06 E-02 1,2%
Emacro_ye 0 0 0%

TAB. 3.34 — Résultats analytique et numérique sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%



Analytique | Numérique | Ecart

€macro an | D03E-02 | 526802 | 4,6%
Déformation | €macro yy | 9,03E-02 5,26E-02 | 4,6%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_yz 0 0 0%

€macro an | SAIE-02 | 337B-02 | 13%
Déformation | €meero 4y | 3ALE-02 | 3.37E-02 | 1,3%
hygroscopique | €mgero 2. | 6,14E-02 2,06E-02 | 1,2%
€macro_yz 0 0 0%

emacro 2o | LO2E-02 | 177E-02 | 9.3%
Déformation | €macro yy | 1,62E-02 1,77E-02 | 9,1%
élastique €macro_zz | -0,14F-02 -6,06E-02 | 1,2%
€macro_yz 0 0 0%

Omacro_z 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) Omocro == | =372 387 | 4,1%
Omacro_yz 0 0 0%
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TAB. 3.35 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%



Analytique | Numérique | Ecart

€macro an | 3.33E-02 | 320802 | 12%
Déformation | €macro yy | 3,33E-02 3,29E-02 | 1,2%
totale €macro =2 | 6,22B02 | 640B-02 | 2.8%
Emacro yz 0 0 0%

€macro an | 3AIE-02 | 337602 | 13%

Déformation | €meero 4y | 3A1E-02 | 337E-02 | 1,3%
hygroscopique | €pgero 22 | 6,14E-02 6,06E-02 | 1,2%
Emacro_y- 0 0 0%

€macro e | -1,A9E-04 | -7,47E-04 0,2%

Déformation | €meero 4y | ~7A9E-04 | -TATE-04 | 0,2%
élastique €macro_z2 7,91E-04 7,69E-04 2.8%
Emacro_y- 0 0 0%

Omacro o | 23,4 265 | 13%

Contrainte | Opmacro_yy -23,40 -26.,5 13%
(MPa) Omacro_zz 0 0 0%
Crmacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.36 — Résultats analytique et numérique avec un chargement mécanique de dilata-

tion contrainte radialement pour une humidité relative de 38%

Les valeurs présentées dans les tableaux 3.34 et 3.35 montrent une bonne corrélation
entre les résultats issus de la modélisation numérique et ceux issus de la modélisation
analytique. Comme pour le cas précédemment étudié, on remarque une grande différence

sur les valeurs des o,.et oy, dans le tableau 3.36.

Gréace au tableau 3.35, il est possible de déterminer le module longitudinal de la couche
S modélisée grace a la relation 3.61 et les constantes du tenseur des souplesses suivantes

S13, Sa3, S33 et S34. Il faut noter que seule la contrainte suivant ’axe z" est non nulle.

Les résultats de ce calcul sont présentés dans le tableau 3.37 et sont comparés au
module longitudinal de la couche S; (tableau 3.19). On remarque une bonne concordance
entre le module longitudinal obtenu par le calcul analytique (Matlab), par le calcul nu-

mérique (Ansys) et celui pris comme donnée d’entrée.
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Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | de base Valeur Ecart Valeur Ecart
Ep (MPa) | 6,06E+03 | 6,06E+03 0,14% | 6,39E+03 5,5%

TaB. 3.37 — Comparaison entre le module longitudinal de la couche S1 obtenu par simu-

lation et issus des données de base

Le tableau 3.38 montre la comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses
calculées a partir des propriétés du matériau et des résultats analytiques et numériques.
On peut remarquer une bonne corrélation entre les constantes issues des données d’en-
trée et celles obtenues par simulation analytique. Par contre, les constantes obtenues par
simulation numérique montrent une plus grande différence avec celles obtenues analyti-
quement et celles issues des propriétés mécaniques de la couche S, contrairement au cas

d’un comportement mécanique isotrope.

Constante Donnée Analytique Numeérique
souplesse (M Pa~') | de base Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Sis -4,35E-05 | -4,35E-05 0,07% | -4,57E-05 5%
Sas -4,38E-05 | -4,35E-05  0,7% | -4,56E-05 4%
Sas 1,65E-04 | 1,65E-04 0,14% | 1,57E-04 5%
Say 2,66E-09 0 0% 0 0%

TaB. 3.38 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la couche Sh

obtenues par simulation et issus des données de base

Coefficient Données Analytique Numérique
hygroexpansion | de base | Valeur FEcart | Valeur Ecart
Bmacro aa 0,283 0,284 0,57% | 0,280 0,7%
Bimacro yy 0,286 | 0,284 0,53% | 0,280 1,8%
Bmacro_zz 0,512 | 0,512 0% | 0505 1,3%
Brmacro_yz 0 0 0% 0 0%

TaB. 3.39 — Comparaison entre les coefficients d’hygroexpansion de la couche S1 obtenues

par simulation et issus des données de base
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3.3.2.1.5 Analyse des résultats

Les tableaux ci-dessus montrent que les résultats du calcul analytique et ceux du cal-
cul numérique sont similaires pour la dilatation libre et pour la compression quelle que
soit la propriété mécanique et hygroscopique étudiée. Mais une différence non négligeable
apparait entre les modéles analytique et numérique pour le calcul des contraintes o, et
o4y, sauf pour le comportement hygroscopique isotrope. Pour les trois derniers cas étudiés,
il y a un changement de signe ou bien une différence non négligeable entre les contraintes
obtenues o,, et o, par les modéles analytique et numérique. Quel que soit le comporte-
ment hygro-mécanique étudié et quel que soit le modéle utilisé, les résultats du calcul du
module longitudinal E7, montrent une bonne corrélation avec les données de base de la
couche S;. La méme comparaison a été effectuée sur les constantes de souplesse Si3, So3,
Ss3 et S3y. Lorsque le comportement mécanique est isotrope, les valeurs des constantes
du tenseur des souplesses obtenues par les modéles analytique et numérique sont proches
de celles calculées grace aux propriétés hygro-mécaniques de la couche S;. Mais dés que
le comportement mécanique est considéré isotrope transverse, de plus grandes différences
apparaissent sur les valeurs numériques par rapport a celles obtenues par les données de
base et analytiquement. Les différences sur les contraintes peuvent s’expliquer pour le
chargement hygroscopique car comme il est montré dans la thése de Mercier [98], la dif-
fusion longitudinale est moins importante que les diffusions radiales et tangentielles. Ceci
est appuyé par les résultats des coefficients d’hygroexpansion des sous-couches (tableau

3.11), car 3, est plus petit que G et (7.

Pour conforter ces résultats, une vérification sur les constantes de souplesse est effec-
tuée. Comme présenté dans le paragraphe 3.1.1.2.1, les résultats de ’équation 3.26 sont
comparés aux valeurs des constantes de souplesse obtenues suite aux différents cas de

chargement.

3.3.2.1.6 Vérification des résultats analytiques

Dans chaque tableau des constantes de souplesse présenté dans ce paragraphe, les
résultats de la premiére colonne ont été obtenus grace a la relation 3.26, ceux des autres
colonnes sont issus des cas de chargement de compression et de torsion. La deuxiéme

colonne présente les résultats analytiques et la troisiéme colonne les résultats numériques.

Le tableau 3.40 compare les résultats pour un comportement de la fibre isotrope en

mécanique et isotrope ou isotrope transverse en hygroscopique.
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Constantes | Vérification Analytique Numérique
Souplesse | relation 3.26 Valeur | Ecart Valeur | Ecart
Sy 3,50E-05
S1a -1,54E-05
Sis -1,54E-05 || -1,57E-05 | 1,8% | -1,49E-05 | 3,2%
Sia -3,24E-11
Sas 3,50E-05
Sos -1,54E-05 | -1,57E-05 | 1,8% | -1,49E-05 | 3,2%
Soy 3,27E-11
Sss 3,50E-05 3,48E-05 | 0,6% | 3,50E-05 | 0,1%
S, -2,98E-13 0 0% | 1,05B-19 | 0%
S 1,67E-06

TaB. 3.40 — Constantes de souplesse pour un comportement mécanique isotrope et hygro-

scopique isotrope ou isolrope lransverse

On peut remarquer que les constantes calculées grace aux équations 3.26, 3.46 et 3.49
sont similaires. Les constantes de souplesse Si1, Si2, Soo vont étre utilisées pour vérifier
les résultats des déformations élastiques obtenues pour le cas de chargement pour o, et
Oyy-

Le tableau 3.41 montre la comparaison entre les résultats analytiques et numériques
(Tableau 3.15) et les résultats obtenus grace a la relation 3.52 présentée dans le paragraphe

3.1.1.2.6, pour un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et hygroscopique.

Comportement mécanique isotrope

Comportement hygroscopique isotrope

Résultats analytiques Résultats numériques
Tableau 3.15 Vérifications Ecart | Tableau 3.15 Vérifications Ecart
€z | -7,85E-04 -7,71E-04 1,7% -7,63E-04 -7,61E-04 0,3%
Eyy -7,58 E-04 -7,71E-04 1,8% -7,63E-04 -7,61E-04 0,3%
€.s 1,20E-03 1,22E-03 1,4% 1,12E-03 1,20E-03 7,2%
€y 0 -5,93E-12 0% -3,38E-15 -5,80E-12 0%

TaB. 3.41 — Résultats pour les calculs analytiques et numériques et pour un comportement

1sotrope d’un point de vue mécanique et hygroscopique
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Le tableau 3.42 montre la comparaison entre les résultats analytiques et numériques
(Tableau 3.22) et les résultats obtenus grace a la relation 3.52 présentée dans le para-
graphe 3.1.1.2.6, pour un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et isotrope

transverse d’un point de vue hygroscopique.

Comportement mécanique isotrope
Comportement hygroscopique isotrope transverse
Résultats analytiques Résultats numériques
Tableau 3.22 Vérifications FEcart | Tableau 3.22 Vérifications FEcart
€ | -0,02E-04 -6,02E-04 0% -6,15E-04 -5,79E-04 5,8%

¢y | -6,02B-04  -602E-04 0% | -615B-04  -579E-04  58%
€. | 9,49E-04 9,49E-04 0% 9,22F-04 9,13E-04  0,9%
¢ 0 459E-12 0% | -4,69E-14  -441E-12 0%

TAB. 3.42 — Résultats pour les calculs analytiques et numériques et pour un comportement

1sotrope d’un point de vue mécanique et isotrope transverse d’un point de vue

hygroscopique

La comparaison des valeurs des déformations données dans les tableaux 3.41 et 3.42
montre que grace aux constantes de souplesse déterminées par la relation 3.26, on retrouve
bien les déformations élastiques calculés analytiquement et numériquement. Cette vérifi-
cation donnée par les tableaux 3.41 et 3.42 permet de valider les modélisations analytique
et numérique pour un comportement isotrope d’'un point de vue mécanique et isotrope et

isotrope transverse d’un point de vue hygroscopique.



Constantes | Vérification Analytique Numérique
Souplesse | relation 3.26 Valeur Ecart Valeur | Ecart
Sy 1,40E-04
S1a -4,84E-05
S13 -4,35E-05 || -4,35E-05 | 0,7% | -4,57E-05 | 5%
Sia 1,17E-06
Sao 1,41E-04
Sos -4,38E-05 || -4,35B-05 | 0,7% || -4,56E-05 | 4%
So4 -1,18E-06
Sss 1,65E-04 1,65E-04 | 0,14% || 1,57E-04 | 5%
Ss4 2,66E-09 0 0% | -3,50E-20 | 0%
S 4,64E-06

TAB. 3.43 — Constantes de souplesse pour un comportement mécanique isotrope transverse

et hygroscopique isotrope ou isotrope transverse

Le tableau 3.43 compare les résultats pour un comportement de la couche isotrope
transverse d’un point de vue mécanique et isotrope ou isotrope transverse d’un point de
vue hygroscopique.

On peut remarquer que les constantes calculées grace aux équations 3.26, 3.46 et 3.49
sont similaires. Les constantes de souplesse Si1, Si2, Soo vont étre utilisées pour vérifier

les résultats des déformations élastiques obtenues pour le cas de chargement pour o, et

Oyy-

Comportement mécanique isotrope transverse

Comportement hygroscopique isotrope

Résultats analytiques Résultats numériques
Tableau 3.29 Vérifications FEcart | Tableau 3.29 Vérifications Ecart
[ -8,924-04 -2,73E-03  206% -8,56E-04 -5,39E-03  530%
Eyy -8,92E-04 -2,75E-03  208% -8,56E-04 -5,45E-03  536%
€.r 9,52E-04 2,60E-03 173% 8,74E-04 3,36E-03 285%
€y 0 1,63E-9 0% -1E-15 1,02E-07 0%

TAB. 3.44 — Résultats pour les calculs analytiques et numériques et pour un comportement
1sotrope transverse d’un point de vue mécanique et isotrope d’un point de vue

hygroscopique
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Le tableau 3.44 montre la comparaison entre les résultats analytiques et numériques
(Tableau 3.29) et les résultats obtenus grace a la relation 3.52 présentée dans le para-
graphe 3.1.1.2.6, pour un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et isotrope
transverse d’un point de vue hygroscopique.

Le tableau 3.45 montre la comparaison entre les résultats analytiques et numériques
(Tableau 3.36) et les résultats obtenus grace a la relation 3.52 présentée dans le para-
graphe 3.1.1.2.6, pour un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et isotrope

transverse d'un point de vue hygroscopique.

Comportement mécanique isotrope transverse
Comportement hygroscopique isotrope transverse
Reésultats analytiques Résultats numériques

Tableau 3.36 Vérifications Ecart | Tableau 3.36 Vérifications Ecart
[ -7,49E-04 -2,14E-04 186% -7,47E-04 -3,71E-03  397%
Eyy -7,49E-04 -2,16E-04 188% -7,47E-04 -2,45E-03  228%
[ 7,91E-04 2,04E-04 158% 7,69E-04 2,32E-03 201%
€yz 0 6,2E-08 0% 1,43E-014 7,03E-08 0%

TAB. 3.45 — Résultats pour les calculs analytiques et numériques et pour un comportement

1sotrope transverse d’un point de vue mécanique et hygroscopique

Dés que le comportement mécanique est considéré comme isotrope transverse, la véri-
fication pour les déformations élastiques du calcul pour o, et o,, n’est plus valable pour
la modélisation analytique et pour la modélisation numérique comme le montrent les ta-
bleaux 3.44 et 3.45. Pourtant, les constantes de souplesse Si3, Saz, S33 et S34 obtenues
suite a I’équation 3.26 sont comparables a celles déterminées par la relation 3.46, comme
le montre le tableau 3.43. Dans les programmes analytique et numérique, seules les don-
nées de base, a savoir comportement isotrope ou isotrope transverse, sont modifiées, et les
équations restent les mémes. Cette différence lors de la vérification ne peut pour 'instant

étre expliquée.

3.3.2.2 Résultats pour la fibre de lin

Apreés avoir validé le modéle analytique et numérique pour une couche, la deuxiéme
étape est de le tester pour la fibre de lin, c’est-a-dire pour les trois couches assemblées.
Comme pour la couche S, le comportement mécanique et le comportement hygroscopique

vont varier de isotrope a isotrope transverse, pour ainsi voir les limites de nos modéles.
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3.3.2.2.1 Comportement mécanique et hygroscopique isotrope

Le premier cas étudié est un comportement isotrope d’'un point de vue mécanique et

hygroscopique, les propriétés des couches Sy, Sy et S3 sont données dans le tableau 3.46.

St | S2- 53
E (GPa) | 28,59 | 76,68
G (GPa) | 9,92 | 26,19
0,441 | 0,464
B 0,026 | 0,009

<

TAB. 3.46 — Propriétés hygro-mécaniques estimées des sous-couches S1, So et S3 pour une
humidité relative de 33%

Analytique | Numérique | Ecart
€macro 2o | LS0E-03 | 142B-03 | 53%
Déformation | €macro yy | 1,50E-03 1,42E-03 5,3%
totale €macro_-= | 1,50E-03 1,42E-03 | 5,3%
€macro_y= 0 0 0%
€macro 2o | LAOE-03 | 142B-03 | 14%
Déformation | €nacro yy | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
hygroscopique | €maero z- | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
€macro_yz 0 0 0%

TAB. 3.47 — Résultats analytiques et numériques sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%

Les tableaux 3.47, 3.48 comparent les valeurs des différentes déformations et des
contraintes pour les couches Sp, Sy et S3 obtenues par le calcul analytique et le calcul

numérique.



156

Analytique | Numérique | Ecart

€macro sa | 2,00E-03 | 198E-03 | 1%
Déformation | €macro yy | 2,00E-03 1,98E-03 1%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_yz 0 0 0%

€macro ax | LAOE-03 | 142B-03 | 14%
Déformation | €macro yy | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
hygroscopique | €pgero 2- | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
Emacro_y- 0 0 0%

€macro o | 6,00E-04 5,60E-04 6,7%
Déformation | €meero 4y | 6,00E-04 | 5.60E-04 | 6,7%
élastique €macro_z» | -1,40E-03 | -1,42E-03 | 1,4%
Emacro_y- 0 0 0%

Omacro_zx 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) Omocro == | -84,3 82,6 | 2.1%
Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.48 — Résultats analytiques et numériques avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%

Les tableaux 3.47 et 3.48 montrent une bonne corrélation entre les modélisations
analytique et numérique. Mais quand on teste le cas de la dilation contrainte radialement,
cette corrélation n’est plus vérifiée, et cela quel que soit le comportement hygro-mécanique
de la fibre. C’est pour ces raisons que les résultats de ce cas de chargement ne sont pas

présentés.

Comme pour 1’étude d’une couche, il est possible de déterminer le module longitudinal
par la relation 3.62 ainsi que certains coefficients de la matrice de souplesse présentés dans
le tableau 3.50.

Ep =0, ( 3.62)

Les résultats de ce calcul sont présentés dans le tableau 3.49 et sont comparés au
module longitudinal obtenu expérimentalement par des essais de traction présentés dans

le chapitre 2. On remarque une différence sur les résultats.
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Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | expérimentale | Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Er (MPa) 32,1E+03 60,2E+03 88% | 58,1E4+03 81%

TaB. 3.49 — Comparaison entre le module longitudinal de la couche S1 obtenu par simu-

lation et issus des données de base

Constante Analytique | Numérique | Ecart
souplesse (M Pa™1)
S13 -7,12E-06 | -6,78E-06 | 4,7%
So3 -7,12E-06 | -6,78E-06 | 4,7%
S33 1,66E-05 1,72E-05 | 3,6%
S34 0 0 0%

TaB. 3.50 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la couche S

obtenues par simulation et issus des données de base

Au niveau des coefficients d’hygroexpansion, ce sont les résultats analytiques et nu-

mériques qui ont été comparés. Le tableau 3.51 montre une bonne corrélation entre les

modélisations analytique et numérique.

Coeflicient Analytique | Numérique | Ecart

hygroexpansion
Brmacro_ss 0,112 0,112 0,3%
Bmacro_yy 0,112 0,112 0,3%
Brmacro_zz 0,112 0,112 0,3%
Bmacro_yz 0 0 0%

TaB. 3.51 — Comparaison entre les coefficients d’hygroexpansion de la fibre obtenus par

sitmulations analytique et numérique

3.3.2.2.2 Comportement mécanique isotrope et hygroscopique isotrope trans-

verse

Le deuxiéme cas étudié est un comportement isotrope d’un point de vue mécanique et
isotrope transverse d’un point de vue hygroscopique, les propriétés des couches Sy, Ss et

S3 sont données dans le tableau 3.52.
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S1 | Sy - S
E (GPa) | 28,59 | 77,68
G (GPa) | 9,92 | 26,19
" 0,441 | 0,464
8L 0,026 | 0,009
Br=Br | 0,571 | 0,488

TAB. 3.52 — Propriétés hygro-mécaniques estimées des sous-couches Sy, Sy et S3 o 33%

Analytique | Numérique | Ecart
€macro_azx | 6,30E-02 6,44E-02 | 2,2%
Déformation | €pgero yy | 6,30E-02 6,44E-02 | 2,2%
totale €macro z» | 9,30E-03 5,16E-03 | 2,6%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_azx | 9,36E-02 5,26E-02 | 1,9%
Déformation | €maero yy | 9,37E-02 5,27E-02 | 1,9%
hygroscopique | €mgero z- | 1,27E-02 1,28E-02 | 1,1%
0 0%

Emacro_yz O

TAB. 3.53 — Résultats analytiques et numériques sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%



Analytique | Numérique | Ecart

€mocro oo | 5,96E-02 | 5.85E-02 | 1,8%
Déformation | €macro yy | 9,97E-02 5,85E-02 2%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_yz 0 0 0%

€mocro_aa | 5,36E-02 | 526E-02 | 1,9%
Déformation | €pacro 4y | 5:37E-02 | 527E-02 | 3,7%
hygroscopique | €maero 22 | 1,27E-02 1,28E-02 | 1,1%
€macro_yz 0 0 0%

€macro_zz 6,00E-03 5,90E-03 1,7%
Déformation | €macro 4y | 6,00E-03 | 578E-03 | 3,7%
élastique €macro_z- | -1,27E-02 | -1,28E-03 | 1,1%
€macro_yz 0 0 0%

Omacro ax 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) Omacro == | -508,2 5104 | 0.4%
Omacro_yz 0 0 0%

pression pour une humidité relative de 33%

analytique et numérique.

de traction présentés dans le chapitre 2.

Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | expérimentale | Valeur Ecart | Valeur  Ecart
Ep (MPa) 32,1E+03 40E4+03  25% | 39,8E+03  24%

et expérimentalement
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TAB. 3.54 — Résultats analytiques et numériques avec un chargement mécanique de com-

Les tableaux 3.53 et 3.54 montrent une bonne corrélation entre les modélisations

Les résultats du calcul du module longitudinal moyen sont présentés dans le tableau

3.55 et sont comparés au module longitudinal obtenu expérimentalement par des essais

TAB. 3.55 — Comparaison entre le module longitudinal de la fibre obtenus par simulation



Constante Analytique | Numérique | Ecart
souplesse (M Pa™1)

Stz -1,18E-05 | -1,16E-05 | 2,1%

So3 -1,18E-05 | -1,13E-05 | 4,1%

Ss33 2,50E-05 2,52E-05 | 0,7%

S34 0 0 0%

TAB. 3.56 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la fibre obte-

nues par simulations analytique et numérique

Au niveau des coefficients d’hygroexpansion, ce sont les résultats analytiques et nu-

mériques qui ont été comparés. Le tableau 3.57 montre une bonne corrélation entre les

modélisations analytique et numérique.

Coeflicient Analytique | Numérique | Ecart
hygroexpansion
Bracro_sx 0,447 0,438 1,9%
Bmacro_yy 0,448 0,439 1,8%
Brmacro_2x 0,106 0,107 4%
Bmacro_yz 0 0 0%

TaB. 3.57 — Comparaison entre les coefficients d’hygroezpansion de la fibre obtenus par

stmulations analytique et numérique

3.3.2.2.3 Comportement mécanique isotrope transverse et hygroscopique iso-

trope

Le troisiéme cas étudié est un comportement isotrope transverse d’'un point de vue
mécanique et isotrope d’un point de vue hygroscopique, les propriétés des couches Sy, S,

et S3 sont données dans le tableau 3.58.



EL (GP&)

Grr (GPa)
VrL = VRL
VRT

g

S1
28,59

ET = ER (GP&) 6,21
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2,15
0,290
0,441
0,026

Sy - Sy
76,68
7,16
2,31
2,45
0,209
0,464
0,009
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TAB. 3.58 — Propriétés hygro-mécaniques estimées des sous-couches Sy, Sy et S3 a 33%

Les tableaux 3.59, 3.60 comparent les valeurs des différentes déformations et contraintes

pour les couches Sy, Sy et S3 obtenues par le calcul analytique et le calcul numérique.

analytique et numérique.

Les tableaux 3.59 et 3.60 montrent une bonne corrélation entre les modélisations
Analytique | Numérique | Ecart
€macro_azz | 2,10E-03 1,99E-03 | 5,2%
Déformation | €pacro yy | 2,10E-03 1,97E-03 | 6,2%
totale €macro zz | 8,53E-04 8,40E-04 | 1,6%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_azx | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
Déformation | €nacro yy | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
hygroscopique | €mgero z- | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
€macro_yz 0 0 0%

TAB. 3.59 — Résultats analytiques et numériques sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%
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Analytique | Numérique | Ecart

€macro oo | 3.20E-03 | 3,10B-03 | 3.1%
Déformation | €mnacro yy 3,20E-03 3,10E-03 3,1%
totale €macro 2= 0 0 0%
Emacro yz 0 0 0%

€macro ax | LAOE-03 | 142B-03 | 14%
Déformation | €macro yy | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
hygroscopique | €pgero 2- | 1,40E-03 1,42E-03 | 1,4%
Emacro_y- 0 0 0%

€macro_uzz 1,80E-03 1,68E-03 6,7%
Déformation | €macro yy | 1,80E-03 1,68E-03 | 6,7%
élastique €macro_z» | -1,40E-03 | -1,42E-03 | 1,4%
Emacro_y- 0 0 0%

Omacro_zx 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) | Gpaero == | -38,8 402 | 3,6%
Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.60 — Résultats analytiques et numériques avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%

Les résultats du calcul du module longitudinal moyen sont présentés dans le tableau
3.61 et sont comparés au module longitudinal obtenu expérimentalement par des essais
de traction présentés dans le chapitre 2. Les coefficients du tenseur des souplesses obtenus
analytiquement et numérique sont donnés dans le tableau 3.62 et sont comparés entre

eux.

Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | expérimentale | Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Ep (MPa) 32,1E+03 27,7E+03  14% | 28,3E+03 12%

TAaB. 3.61 — Comparaison entre le module longitudinal de la fibre obtenus par simulation

et expérimentalement



Constante Analytique | Numérique | Ecart
souplesse (M Pa™1)
Stz -4,64E-05 | -4,18E-05 | 9,9%
So3 -4,64E-05 | -4,18E-05 | 9,9%
Ss33 3,61E-05 3,53E-05 | 2,1%
S34 0 0 0%

TAaB. 3.62 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la fibre obte-

nues par simulations analytique et numérique

Au niveau des coefficients d’hygroexpansion, ce sont les résultats analytiques et nu-

mériques qui ont été comparés. Le tableau 3.63 montre une bonne corrélation entre les

modélisations analytique et numérique.

Coefficient Analytique | Numérique | Ecart
hygroexpansion
Brmacro_zz 0,112 0,112 1,1%
Bracro_yy 0,112 0,112 1,1%
Brmacro_zz 0,112 0,112 1,1%
Brmacro_yz 0 0 0%

TaB. 3.63 — Comparaison entre les coefficients d’hygroezpansion de la fibre obtenus par

simulations analytique et numérique

3.3.2.2.4 Comportement mécanique et hygroscopique isotrope transverse

Le quatriéme cas étudié est un comportement isotrope transverse d’un point de vue

mécanique et hygroscopique, les propriétés des couches Si, Sy et S3 sont données dans le

tableau 3.64.
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Sy | Sy -5,
E; (GPa) 28,59 | 76,68
Er = Ex (GPa) | 621 | 7,16
Grr = Grr (GPa) | 2,04 | 2,31

Grr (GPa) 2,15 | 245
UrL = Vi 0,290 | 0,209
Vit 0,441 | 0,464
B 0,026 | 0,009
Br = Br 0,571 | 0,488

TAB. 3.64 — Propriétés hygro-mécaniques estimées des sous-couches Sy, Sy et S3 a 33%

Les tableaux 3.65, 3.66 comparent les valeurs des différentes déformations, contraintes
et coefficients d’hygroexpansion pour les couches S, Sy et S3 obtenues par le calcul

analytique et le calcul numérique.

Analytique | Numérique | Ecart
€macro_ sz | 4TAE-02 | 4,64E-02 | 2,1%
Déformation | €nacro yy | 4,75E-02 4,63E-02 | 2,5%
totale €macro z= | 0,60E-03 6,57E-03 | 0,5%
€macro_yz 0 0 0%
€macro_ze | 5,36E-02 | 5,26E-02 | 1,9%
Déformation | €macro 4y | 5:37E-02 | 527E-02 | 1.8%
hygroscopique | €mgero z- | 1,27E-02 1,28E-0,2 | 1,1%
€macro_yz 0 0 0%

TAB. 3.65 — Résultats analytiques et numériques sous les conditions limites de la dilatation

libre pour une humidité relative de 33%



165

Analytique | Numérique | Ecart
€mocro oo | 500E-02 | 549E-02 | 2,0%
Déformation | €macro yy | 9,60E-02 5,51E-02 | 1,6%
totale €macro 2= 0 0 0%
€macro_yz 0 0 0%
€mocro_aa | 5,36E-02 | 526E-02 | 1,9%
Déformation | €pacro 4y | 5:37E-02 | 527E-02 | 1,8%
hygroscopique | €mgero 2. | 1,27E-01 1,28E-02 | 1,1%
€macro_yz 0 0 0%
€macro vo | 240E-03 | 2.30E-03 | 4.2%
Déformation | €macro yy | 2,30E-03 2,38E-03 | 3.,5%
élastique €macro_z- | -1,27E-03 | -1,28E-03 | 1,1%

€macro_yz 0 0 0%

Omacro_xx 0 0 0%

Contrainte | Opmacro_yy 0 0 0%
(MPa) | Omaero == | -301 208 | 0,9%

Omacro_yz 0 0 0%

TAB. 3.66 — Résultats analytiques et numériques avec un chargement mécanique de com-

pression pour une humidité relative de 33%

Les résultats du calcul du module longitudinal moyen sont présentés dans le tableau
3.67 et sont comparés au module longitudinal obtenu expérimentalement par des essais
de traction présentés dans le chapitre 2. Les coefficients du tenseur des souplesses obtenus
analytiquement et numérique sont donnés dans le tableau 3.68 et sont comparés entre

eux.

Module Donnée Analytique Numérique
d’élasticité | expérimentale | Valeur  Ecart | Valeur  Ecart
Er (MPa) 32,1E+03 22.3E+03  31% | 23,2E4+03 28%

TAB. 3.67 — Comparaison entre le module longitudinal de la fibre obtenus par simulation

et expérimentalement
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Constante Analytique | Numérique | Ecart
souplesse (M Pa™1)
Stz -6,31E-06 | -7,71E-06 | 3,4%
So3 -5,98E-06 | -7,97E-06 | 4,3%
Ss33 4,49E-05 4,30E-05 | 1,9%
S34 2,66E-09 0 0%

TAB. 3.68 — Comparaison entre les constantes du tenseur des souplesses de la fibre obte-

nues par simulations analytique et numérique

Au niveau des coefficients d’hygroexpansion, ce sont les résultats analytiques et nu-

mériques qui ont été comparés. Le tableau 3.69 montre une bonne corrélation entre les

modélisations analytique et numérique.

Coefficient Analytique | Numérique | Ecart
hygroexpansion

Brmacro_aa 0,447 0,438 1,9%

Brmacro_yy 0,448 0,439 1,8%

Bmacro_z= 0,106 0,107 1,1%

Brmacro_yz 0 0 0%

TAaB. 3.69 — Comparaison entre les coefficients d’hygroezpansion de la fibre obtenus par

simulations analytique et numérique

Comme il a été montré dans le paragraphe précédent concernant une seule sous-couche,
le modéle analytique et le modéle numérique sont en accord quelque soit le comportement
hygro-mécanique des sous-couches. Les résulats analytiques et numériques montrent une
bonne corrélation pour les coefficients d’hygroexpansion ainsi que pour les coefficients
du tenseur des souplesses. De plus, le module longitudinal moyen obtenu grace aux mo-
délisations est comparé a celui obtenu expérimentalement, et quel que le comportement
hygro-mécanique considéré, I’écart maximal est de 25%.

Au niveau de la fibre de lin, il y a une bonne corrélation entre les résultats analytiques
et numériques sur la dilatation libre et sur la compression longitudinale pour tous les
cas de comportement étudié. Mais pour le calcul des contraintes o,, et o,, grace au cas
de chargement de dilation radiale, il y a des différences sur les résultats, que 'on peut
expliquer d’un point de vue de changement de base car chaque sous-couche a un angle de

microfibrille différent et qui peut varier d’une variété de lin & une autre.
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Il s’avere donc que les deux modélisations proposées ont encore des lacunes pour
obtenir tous les coefficients du tenseur des souplesses et ceci quel que soit le comportement

hygro-mécanique du matériau étudié.

L’objectif de ce chapitre était de présenter les deux modélisations multi-échelle, a savoir
analytique et numérique, développées dans ce mémoire. Les résultats de chaque modéli-
sation ont été confrontés entre eux pour différents comportements hygro-mécaniques du
matériau. Tout d’abord, il a été étudié le comportement d’une seule couche puis celui de
I’assemblage de trois cylindres concentriques.

Pour la modélisation de la couche S, les résultats analytiques et numériques montrent
une bonne corrélation entre les deux modéles pour un comportement isotrope d’un point
de vue mécanique et quel que soit le comportement hygroscopique. Ces résultats sont
confortés grace au calcul de vérification effectué sur le tenseur des souplesses comme
présenté dans le paragraphe 3.1.1.2.3. Quand on s’intéresse a un comportement isotrope
transverse d’un point de vue mécanique et quel que soit le comportement hygroscopique,
il y a toujours une bonne corrélation entre les résultats de Matlab et d’Ansys.

Au niveau de 'assemblage des trois sous-couches en cylindres concentriques et donc de
la fibre, les résultats analytiques sont cohérents avec les résultats numériques pour un com-
portement mécanique isotrope ou isotrope transverse et un comportement hygroscopique
isotrope ou isotrope transverse.

La perspective de ce travail consistera a tester les différents cas de chargement et
modélisation, présentés dans ce chapitre, sur une géométrie réelle de la fibre de lin issue
d’images microscopiques. Car comme il a été montré lors de la présentation des résultats
des modélisations analytique et numérique, il y a une bonne corrélation entre les résultats
obtenus grace a la simulation analytique et ceux obtenus numériquement quel que soit le
comportement hygro-mécanique étudié. Le but final de ces modélisations est d’atteindre
les propriétés hygro-mécaniques de la derniére échelle de la modélisation, c¢’est-a-dire I’es-

timation des propriétés hygro-mécaniques du composite renforcé de fibres de lin.
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Conclusion et perspectives

L’objectif de cette thése était d’estimer les propriétés hygro-mécaniques de la fibre de
lin pour différentes humidités relatives. Afin de répondre a cet objectif, deux modélisation

multi-échelles: une analytique et une numérique, ont été développées.

Le premier chapitre a permis de mettre en place le contexte de I’étude, ainsi que de
présenter morphologiquement les fibres végétales et les modéles existants permettant de
caractériser le matériau. La morphologie des fibres végétales est connue aux différentes
échelles qui la constituent & savoir la fibre, les sous-couches et les constituants principaux
de la paroi végétale. Cette connaissance de la fibre de lin est nécessaire pour la suite
du travail pour la modélisation. Plusieurs travaux se sont intéressés a comprendre le
phénoméne d’absorption d’eau dans le composite renforcé de fibres végétales. 1l s’est
avéré que c’est principalement au niveau de la fibre que ce phénoméne s’effectue a cause
des groupes hydroxyles appartenant aux constituants de la paroi végétale. Il a été montré
que cette présence d’eau au sein de la fibre entraine une faiblesse de l'interface fibre-
matrice et donc une baisse des propriétés mécaniques. La cellulose, constituant majeur de
la fibre végétale, qui confére aux fibres ses propriétés mécaniques, intervient peu dans le
phénomeéne d’absorption, car elle est plus cristalline que I’hémicellulose et la lignine.

Les premiers modeéles mécaniques datent des années 60 [137|. A chaque nouveau mo-
déle, une nouvelle caractéristique des fibres ou des matrices a été intégrée, comme 1’ani-
sotropie des fibres végétales, la prise en compte de '’humidité... Tous les modéles ont des
avantages et des inconvénients : par exemple, 'isotropie des matériaux, ou bien le fait qu’il
ne soit pas applicable & I’échelle microscopique (cellulose, hémicellulose et lignine) de la
fibre. Il a fallu faire des choix en fonction de notre matériau, c’est pour cela que la base
du modéle analytique est le modéle de Marklund et al. ([91], [69]) car ¢’est un modéle

multi-échelle et qu’il prend en compte ’humidité.

Une partie des données de base de ces modélisations est issue de la littérature mais il

a fallu déterminer les propriétés biochimiques et hygroscopiques de la fibre de lin utilisée
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dans ce travail. La composition biochimique de la fibre a été déterminée par la méthode
de Van Soest and Wine. Les résultats sont proches de ceux de la littérature sachant que
d’une espéce a une autre et d’une terre a ’autre, le pourcentage en cellulose, hémicellulose
et lignine peut varier.

Afin de déterminer le coefficient de diffusion de I’eau dans la fibre de lin, un protocole
expérimental a été mis en place suivant la norme NF EN ISO 483: 2006-01, qui consiste
a recréer au sein d’une boite hermétique une certaine atmosphére controlée par des sels
chimiques et la température ambiante. On a pu ainsi obtenir le coefficient de diffusion
de 'eau dans la fibre de lin et dans le composite polyester insaturé - lin pour différentes
humidités relatives. Il apparait que quel que soit le matériau étudié, plus I’humidité rela-
tive est importante, plus le coefficient de diffusion de I'eau augmente. Dans le composite
polyester insaturé - lin, la diffusion de I'eau se fait plus lentement du fait de la présence
de la matrice, car pour la méme humidité relative, le coefficient de diffusion de ’eau dans
le composite est cent fois inférieur & celui du lin. Par exemple, pour une humidité de 33%,
le coefficient de diffusion de I’eau dans la fibre de lin est de 2.05e-04 mm?/s alors que
celui dans le composite est 1.19e-06 mm?/s.

Pour montrer 'influence de I’humidité sur les propriétés mécaniques de la fibre, des
essais par traction ont été menés suivant la norme ISO 11566:1996 pour des humidités
relatives ambiantes de 33% et 60%. Les résultats de ces essais montrent une baisse de 15%

du module longitudinal du lin lorsque "humidité relative augmente.

La derniére partie de ce travail porte sur la modélisation multi-échelle de la fibre de lin,
& partir de ses caractéristiques hygro-mécaniques. Le premier calcul réalisé est un calcul
analytique qui permet d’obtenir les propriétés hygro-mécaniques des sous-couches S7, S,
et S5 & partir des propriétés de la cellulose, de I'hémicellulose et de la lignine. A ce niveau,
les propriétés des couches ont un comportement isotrope transverse. La deuxiéme partie
du modéle a été effectuée analytiquement sous Matlab et numériquement sous Ansys. Ces
deux modélisations ont été analysées pour différents cas de comportements mécanique et
hygroscopique et sur une ou trois couches.

Lors de I’é¢tude d’une sous-couche, S; dans le présent travail, les deux modéles montrent
des résultats similaires, quels que soient les comportements mécanique et hygroscopiques
pris en compte. Mais lors de la vérification avec les constantes de souplesse dans le systéme
obtenu pour les contraintes o,, et o,,, et pour un comportement mécanique isotrope
transverse, les déformations élastiques analytiques et celles obtenues par vérification ne

sont pas les mémes. Les modéles proposés ne sont donc pas totalement satisfaisants.

Quand on remonte au niveau de la fibre de lin, les modéles analytique et numérique
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donnent des résultats comparables si le comportement des trois sous-couches est isotrope.
Mais dés que ce comportement est isotrope transverse en mécanique et isotrope ou iso-
trope transverse en hygroscopie, les déformations totales et hygroscopiques pour le cas
de chargement de la dilatation libre sont différentes d’une modélisation a 'autre. Alors
qu’une meilleure corrélation apparait pour le cas de la compression, contrairement aux
calculs des contraintes o, et oy,.

Cette modélisation montre encore des insuffisances pour différents comportements aux
différentes échelles de la fibre de lin.

Les perspectives de ce travail sont de pouvoir continuer la modélisation de la fibre de
lin idéalisée pour un comportement isotrope transverse. De plus, la modélisation numé-
rique sera testée sur la géométrie réelle de la fibre comme montré dans le chapitre 3. La
modélisation mise en place lors de cette thése permettrait aussi de modéliser le compor-
tement hygro-mécanique du composite au cours du temps et dans des environnements
séveéres. Cette derniére étape est la derniére échelle des modéles numérique et analytique,
et elle sera mise en place par l'inclusion de la fibre dans une matrice. Les résultats ainsi
obtenus pourront étre validés expérimentalement, car il y a moins de difficultés techniques
d’un point de vue dimensionnel pour la mise en place d’essais mécaniques sur le composite

que sur la fibre de lin seule.
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Annexe A

Détails de la méthode Van Soest &
Wine

Dans ce paragraphe, la méthode utilisée afin de déterminer le taux de cellulose, d’hé-

micellulose et de lignine est détaillée.

PREPARATION DES SOLUTIONS
Afin d’entreprendre les attaques ADF-NDF| il est nécessaire de confectionner différentes

solutions, dont le protocole est décrit ci-dessous.

- Solution NDF': pour 11 de solutions NDF, dissoudre dans de I'eau distillée :
30g de sodium lauryl sulfate (C12Hys NaO4S)

18.61g d’éthyléne diamine tétra acétate de sodium (Cghi6N2Os)

4.56g de phosphate disodique (NayH POy)

6.81g de borate de sodium pentahydrate (NasB,O7.10H50)

10ml d’éthyléne glycol monoethyl ether (CyHio0 — 2)

- Solution ADFE : pour 11 de solution ADF, dissoudre dans de I'eau distillée :
- 20g de Cethyl Triméthyl Ammonium Bromure (CTAB - CygHyoBrN)
- 26.8ml d’acide sulfurique concentré (HyS0y)

La deuxiéme attaque ADF est aussi appelée 'attaque de la lignine, car & la fin de cette

réaction, on n’obtient plus que de la cellulose. Afin de mettre en place cette attaque, il

faut préparer différentes solutions :

- pour la solution saturée en permanganate de potassium : dissoudre 50g de perman-

ganate de potassium (K MnO,) dans 11 d’eau distillée,
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- pour la solution tampon, dissoudre 6g de Fe(NO3)3,9H50 et 0.15g de AgNO3 dans
100ml d’eau distillée, mélanger a 500ml d’acide acétique pur ajouté de Hg d’acétate
de potassium et ajouter 400ml d’alcool butyle tertiaire,

- pour la solution mizte, en ajoutant 2 volumes de permanganate de potassium saturé
a 1 volume de solution tampon (mélange qui ne se conserve pas),

- pour la solution déminéralisante: dissoudre 50g d’acide oxalique déshydraté dans
700mL d’éthanol & 95%, puis ajouter 50ml d’acide chlorhydrique 12N et 250ml

d’eau distillée,

- pour la solution d’éthanol & 80% : mélanger 200ml d’eau distillée 4 800ml d’éthanol
a 95%

- pour la solution d’acétone: prendre de 'acétone technique

DETAILS DU PROTOCOLE

Tout d’abord, tous les frittés doivent étre séchés dans un four a 100°C. Les frittés
utilisés sont des récipients en verre dont le socle a une porosité de 2, cela signifie que
la taille des pores du verre constituant le bas du fritté mesure 40 & 100 pm, filtrant les
solutions via une aspiration. Il faut aussi, au préalable, déterminer le taux d’humidité
dans I’échantillon. On fait donc sécher un creuset au four afin d’obtenir sa masse anhydre.
Ensuite on met environ 1g de fibres broyés dans le creuset ce qui donne la masse M,
(masse du creuset sec plus 1g de lin), que 'on remet au four a 103°C pendant au moins
une nuit. Enfin, on pése le creuset avec la fibre séche, ce qui donne la masse M, (masse
du creuset sec plus la masse de lin anhydre). Ainsi il est possible de déterminer le taux

d’humidité de échantillon en utilisant la relation A.1:

M, — My

HY% —
% e

(A1)

Le protocole pour la réaction NDF et pour la premiére réaction ADF est le méme :

- Tarer le fritté

- Peser 1 g de matiére finement broyée puis le mettre dans un ballon.

- Rajouter 100 ml de solution NDF ou ADF selon la réaction a effectuer.

- Allumer le chauffe-ballon, y mettre le ballon, relier ensuite a un réfrigérant.
- Attendre I’ébullition de la solution puis régler un chronométre & 1h.

- Au bout d’1h d’ébullition, éteindre le chauffe-ballon et retirer le ballon.

- Mettre le mélange dans un fritté puis sur la pompe a vide et filtrer.

- Rincer a 'eau distillée bouillante jusqu’a ce qu’il n’y ait plus de mousse.
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Faire sécher les frittés dans un four a 103°C pendant 12h.

Peser les frittés préalablement refroidis dans un dessiccateur.

Pour la deuxiéme attaque ADF, c¢’est-a-dire 'attaque a la lignine, seuls les frittés ayant

déja subi la premiére attaque ADF sont utilisés. Le protocole est le suivant :

Remplir les frittés "“ADF"” avec 25 ml de solution mixte.

Surveiller la solution pendant 1h30 en l'agitant de temps en temps. Dés que la
couleur de la solution passe du violet ou marron avant la fin des 1h30, il faut filtrer
la solution et remettre 25 ml de solution mixte. Cette opération est a réitérer chaque
fois que ce changement de couleur s’effectue avant la fin des 1h30.

Apreés 1h30, mettre le fritté sur la pompe a vide et le filtrer.

Rincer le fritté avec la solution déminéralisante. Dés que celle-ci vire au jaunatre, la
filtrer. Recommencer 'opération jusqu’a ce que les fibres soient blanches. Il ne faut
pas dépasser 30 min pour cette étape.

Laver 2 fois a I’éthanol & 80%.

Rincer 2 fois a 'acétone.

Sécher les frittés dans un four a 103°C pendant 12h.

Peser les frittés préalablement séchées dans un dessiccateur.

Avant de connaitre le taux des constituants dans la fibre, il faut déterminer la teneur en

matiéres minérales, ou cendres, qui est déterminée par la perte de masse d’un échantillon

d’environ 1g de matiére, ayant subi une combustion de 5 h dans un four a 550°C (NF V

03-922). Le taux de matiéres minérales est donné par la relation A.2.

avec ©

Ca2 — Co

MM;(%) = 100 (A.2)

C1 — Co

co, la masse du creuset vide (g)
c1, la masse du creuset plein (g)

2, la masse du creuset calciné (g)

Par différence de masse, on trouve le taux d’hémicellulose, de lignine et de cellulose

par rapport a la matiére séche de I’échantillon que 'on détermine avec la relation A.3.

avec .

MS(%) = 100 (1 - %) (A.3)

M;, la masse initiale du creuset et son contenu en gramme,
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- My, la masse finale du creuset et son contenu sec en gramme,

Calcul du taux de cellulose

MM,
3— Jo)(1 —
C(%)leO(f ol T ) (A.4)
(f1—fo)m

avec :

- C, la teneur en cellulose par rapport a la matiére séche de I’échantillon (%)
- MS, le pourcentage de matiére séche de ’échantillon & analyser,

- fo, la masse du fritté vide (g)

- f1, la masse du fritté plein (g)

- f3, lamasse du fritté sec aprés I'attaque de la lignine au permanganate de potassium

(2)

Calcul du taux de lignine

L(%) = 100“2;% (A.5)
(fi — fo)m

avec :
- L, la teneur en lignines par rapport a la matiére séche de 1’échantillon (%)

- fo, la masse du fritté sec aprés la réaction ADF (g)

Calcul du taux d’hémicellulose

MS MM, C L

HO(%) = P A T A AR AN TUTRMST AU ( A.6)
VA -
(fi — fo)m

avec :
- HC, la teneur en hémicelluloses par rapport a la matiére séche de I’échantillon (%)

- C et L, les teneurs en cellulose et lignines par rapport a la matiére séche de I’échan-
tillon (%) obtenues par les relations A.4 et A5
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Annexe B

Modéle analytique - Passage de 1’échelle

mésoscopique a I’échelle macroscopique

Cet annexe présente I’écriture du modéle analytique permettant d’obtenir les proprié-
tés hygro-mécanique de la fibre & partir des propriétés des sous-couches dans le repére
cartésien de la fibre.

On considére que le matériau a une symétrie monoclinique, ce matériau est soumis a
diverses sollicitations mécaniques et a une variation de I’hygrométrie.

On peut écrire:

- le champ de déplacement dans (e, €p, 2):

U= v(rz)=rh(z) ( B.1)

- le champ de déformation dans (é,, €y, 2):

du U dw 1 81)'

rr = 73 == 2z = 7 2 = 5o rz:O; ro =0 B.2
‘ ar’ T € Az’ 202 ¢ €ro ( )

- la loi de comportement hydro-élastique des sous couches pariétales

Les sous-couches ont un comportement orthotrope dans la base (é;,.,er,€1,). En passant
de cette base a la base (€;, €, Z), le comportement du matériau devient monoclinique.

On a alors

[o] = [C][e'] = [Clle — €] (B.3)

Avec [C] la matrice des constantes élastiques dont la forme est donnée par I’équation B.4,

€] le tenseur des déformations totales et [€"] le tenseur donnée par 1'équation B.5:
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et

C(12
Cis
C'14

h
€ro

h
€99

h
€9

Crz
Co2
Cas
Coy
0
0

rz
€2

zz

Cis
&
Css
Cs4
0
0

Ciq
Caa
Czq
Cu
0
0

Brr

0
0

o O O

055
C(56

0

Boo
ﬁ@z

o O O O

C156
C166

0

ﬁ@z
B

( B.4)

AH ( B.5)

Les Cj; et les 3;; sont fonction des constantes dans le repére d’orthotropie et de I’angle

des microfibrilles des sous-couches.

- le champ de contraintes

O-’I“Z

Ore

26,

2€r9 )
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D’ou
du dw ov
= Clld_ + 012— + C13d— + 014(9_ (C118rr + CrafBgo + Ci30.. + 2C145p,) AH
du dw ov
Ogg = Cl2d_ + 022— + Coz— e + C'245 — (C12Brr + Co2fpg + Ca30.. + 2C43p. ) AH
ov
= 013— + 023— + 033— + 0348_ (Ci308, + Cas oo + Cs30.. + 2C3409. ) AH
du dw ov
= OMd + 024— + Cyy— e + 0445 — (C14Bpr + Coufog + C34B.. + 2C14 59, ) AH
0, =0
Or9 = 0
( B.7)
- les équations d’équilibre
80rr + Orr — 090 _ O (1)
a(?j?“ T
b= _ (2) (B.8)
&7
02 0 (3)
En combinant les équations B.7 et B.8, on obtient le systéme B.9
d*w 0%v
0347 044—2 =0
d?z 9z ( B.9)
d*w 0%v

En multipliant les deux lignes du systéme B.9 par Cs3, en les soustrayant et en sup-

posant que C%, — C33Cy4 # 0, on obtient 1'équation B.10.

0%v

52 =0 ( B.10)

Le déplacement suivant I'axe ey s’écrit donc:
v(r,z) =r(cz+d) ( B.11)

De méme, en multipliant les deux lignes du systéme B.9 par Csy4, en les soustrayant et

en supposant que Cz, — Cs33Cyy # 0, il est possible de déterminer le déplacement suivant
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laxe e, donnée par I'équation B.12.
w(z) =az+b ( B.12)

Il faudra donc déterminer les inconnues a, b, ¢ et d avec les conditions limites des
déplacements.
Il faut maintenant déterminer le déplacement suivant ’axe €,., en utilisant la premiére

équation d’équilibre du systéme B.8, on obtient alors I’équation B.13.
re—m+r—— —u :(BAH—Aa)r+Bcr2 ( B.13)

Ciz — 0237 B Coy — 20, ot
Ch Ch
B _ (C11 — C12)Brr + (Cra — C22) Bpo + (Cr3 — Ca3) B + 2(Cra — Ca4) Bps
Cn

L’équation différentielle de la relation B.13 est ’équation d’FKuler du second ordre sans

Avec: A = —

second membre donné par ’équation B.14.

o d%y dy
d2+7xd—+5y—0 ( B.14)

C
avec a =1 et b= —0—22. On a bien (1 — a)? > 4b.
11

La solution homogéne de 1’équation B.13 est donc de la forme:

Upom(r) = Crt + Dr™# ( B.15)

1
Avec 1= /T — )P —40] = \/\_ 022

Et la solution particuliére est de la forme
upart<r) = Klr + K2T2 ( B16)

Grace aux équations B.13 et B.16,0n arrive a ’équation B.17 suivante :

K, (M) 24K (M) r= (BAH — Aa)r + Ber? (B.17)
Ch Cn
d’ou
C1y
K== (BAH — Aa)
Ky=——1__BC

4C1 — Oy
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Donc, la solution particuliére de ’équation B.13 s’écrit :

BAH — Aa Be 9
art(1) = C B.18
tperer) = G ( Cri—Co | 400 — O’ (B19
Au final, le déplacement u(r) est donné par I’équation B.19:
w(r) = Unom(T) + Upart (1) )
_ BAH — Aa Be 2)
=Crt+Dr+*+C r—+ r
B ( Cii—Ch 4Cy — Cip
u(r) = Cr* + Dr™* + Ear + FBAHr + Ger® ( B.19)
Ca ACH Ca3 — Ci3 Ch BCh
Avec: p= —, F = = = et (= —F——F— =
: Ciy Cni—Cn O —0Cx Ci1 — Oy 4C1 — Oy
Cay — 201,
4Cyy — Oy’

On a donc déterminer u(r), v(r,z) et w(z), on connait ainsi le champ de déplacement.

Il ne reste plus qu’a déterminer les constantes a, b, ¢, d, C, et D.
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DILATATION LIBRE : ESTIMATION DES COEFFICIENTS MOYENS DE DILATATION HYGRO-

SCOPIQUE

Les trois cylindres concentriques, représentant les sous-couches sont bloqués en z =0

suivant €y et Z.
Dot v(r,z) =w(z) =0en z =0 donc b=d = 0.

On désigne par r; et ry les rayons intérieur et extérieur de l'assemblage des trois

cylindres respectivement et par ry et r3, les interfaces S; — S, et Sy — S3 respectivement.

Les conditions aux limites s’écrivent :

- Continuité des déplacements aux interfaces
* Interface S, — 9,

* Interface Sy — S5

- Conditions de pression interne et externe

Uir(ﬁ) =D
O-?r(r4) = —D2

- Continuité du vecteur contrainte aux interfaces

0-1%1" (TQ) = UET’(T2)

072’T (T3) - O-?r(r:f)

( B.20)
( B.21)

( B.22)

( B.23)
( B.24)

( B.25)

( B.26)

( B.27)

( B.28)

( B.29)
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- Conditions de force résultante et de moment résultant nuls en z = L

F :/JzzdS = /O'ZZQWTdS =0 ( B.30)
s

M = /agzrds = /09227rr2d7’ =0 ( B.31)
S

En prenant les équations (6) et (9), on a a; = as = az = aVz, et en prenant les

équations (5) et (8), on a ¢; = ¢o = ¢3 = ¢Vz.

Finalement, on a huit inconnues & déterminer: a,c,C*,C?,C3 D', D?et D3

ul(r) = Clr#t + DYy~ + Elar + F'3AH + G'er?
u?(r) = C?r#2 + D?r=r2 + B2ar + F2B,AH + G?er?
ud(r) = C3r#s 4+ D3r=#s + B3ar + FP33AH + G3er?

En prenant les équations (4) et (7), on obtient respectivement :

(E' — E®)ary + (G — G*)ery 4+ Clrh' — C*rh? + Dlry"' — D" = (F?(32 — F'3')AH
(E? — E®ars + (G? — G*)er? + Ok — C3rk® + D?rg"? — D3rg# = (F33 — F23%)AH

A partir du champ de déplacement, les contraintes s’écrivent :

orr = (uCh1 + Cra)CrH=t + (Crg — puChy)Dr=+1 + ((Ch1 + Ch2) E + Ch3)a+
((2C11 + C12)G + Crg)er + ((Ch1 + 012)FB — (C11Brr + Cr2Bp9 + C13B:. + 2C140p.)) AH

099 = (Ch2 + Co2)Cr#~1 4 (Cog — pCha) Dr+1 + ((Cia + Ca) E + Coz)a+
((2C12 + C2)G + Coy)er 4+ ((Cra + Con) F B — (Cr28 + Co2fBp9 + Co3 8., + 2C245p,) ) AH

Oy, — (,uC’13 + 023)07““_1 + (023 — uC’lg)Dr_“_l + ((013 + CQg)E + ng)CH—
((2C13 + Co3)G + Csy)er + ((Chz + Co3) F B — (C13Brr + CosBog + Caa Bz + 2C343.)) AH

09, = (uC14 + Cog)CrH= + (Coy — pChy) Dr—+=1 4+ ((C14 + Co4) E + Cs4)a+
((2C14 + Cos)G + Cug)er + ((Cra + Coa) F B — (C1afBrr + Cosfog + C3aB.. + 2Cuafy.) ) AH

L’équation (10) donne:

(:U’lclll + C'112)01#1”71 + (0112 - Nlclll)Dlrfulii"‘ ((Clll + Cllz)El + Clls)CH’
((2C}, + CL)GM 4 Cy)ery = =((C, + CL)F' 5" — (ChL8), + Clafgy + ClsBL, + 2C1,54.))AH — py
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L’équation (11) donne:

(MSCH + 0?2)03 Pt (052 - NSC%)D:STZM_I + ((Ci + 03 >E3 + C§3>a+

((2C3, + CL) G + Cy)ery = —((CFy + CL) F3 3% — (C3L83. + O, 85y + Cis 82, + 2C3,55.)) AH — po

L’équation (12) donne:

(w 1011 + C'112) Clryt™ ' (Cllz - :U’lclll) Dl?";#rl - (M2C121 + 012 )Cz g2t
— (C}, — p2Ch) D*ry ™™+ [(C) + C,) E' + Cly — (C} + Ch) E* = Cla
+[(2C1; + C'12) G+ Oy — (207 + CF) G2 = CYyJ ery =
[(C} + CF,) 232 — (O + CL) F'5' + (CLB}, + ClyBjy + Clyfl. +2CL5).) —
(CH B2 + ChB + O B2, 4+ 2C1, 55, ) | AH

L’équation (13) donne:

(12C + C%) C2ri ™1 4+ (C2, — uaC) Dyt — (usC3) + CF, )03 gt
—(C}, — usCty) D 3_%_1 + [(C} + Ch) B* + CF — (G}, + C) E® — Csla
+[(2C% + C3) G* + C%, — (2C3, + C3,) G — C3y) erz =
[(C, + CF,) F*3* — (C}, + CF )FQB2 (ChBE + ChaBgy + ChaB2, +2C1133,) —
(C}183, + Cy855 + C332, + 2G5, 55, )| AH

L’équation (14) s’écrit :

F = f:f 0..2mrdr =0
[rolrdr+ [ o2 rdr + [ ol rdr =0
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D’ou:
1 1 1Tgl+1 7“‘111Jr1 1 1 1T2_u1+1 - 7"1_M1+1
Cis + Csy3)C + (O35 — 11C3)D
(1 Chs 23) N (Co3 — 1 Ch3) 1
r2 —r? ry —r?

((Cly + Ch)E' + Cl)a=i—t 4 (20} + )G + Ci)e

2

((Cly + CH)F' B — (ClyBl, + ClyBhy + OBl + 204,81, )) AH 21+

p2+l po+l —p2+1l —pefl
(12 + OB Ol 4 (O — paC) D2t
Y. DO
((C%?, + 0223)E2 + C§3)a + ((2013 + 023)G + C'34)0 % +
2
_ ré—r
((Cly + C3) F2 3% — (CHB2 + C3305 + CHP2, + 203,62, )) AH2——2+
3 3 37”ZS+1 - T§3+1 3 3 3T2H3+1 - r:;ugﬂ
(13075 + C33)C° —=———"— + (Cy3 — u3Ci3) D
A D T
((CY5 + C33) E* + Cy)a + (2073 + Cy3)G” + C3y)c 3
20 o
Ty — T3

((Cy + CE) FP5° — (CH B + C3a + CRu0% + 2C5453)) AH=—5— =0

L’équation (15) s’écrit :

M = [ 0g.2mr?dr =0

r2 1,2 rs 2,2 T4 3,20,
frl 0, 7dr + fm 05, rodr + fTs op,r°dr =0

D’ou:
1 1 17”51“ iﬂ+2 1 1 17’2_M1+2 1_M1+2
(11 Cly + C3y)C 2 + (Coy — 1 Cy) D P
P33 R
((Cly+ C3) B + C3p)a=——+ (201, + Co)G" + CL)cf
3
_ ry — 1T
((Cly + Co) F'B' — (CL4B), + CaufBg + CiuBL, + 2CL 55, ) ) AH 2 ——+
2 2 2T§2+2 — TZQH 2 2 2T§u2+2 - 7'2_“2+2
(12Cy + C34)C 1o + 2 + (O34 — 12Cy) D i+ 2 +
r3 3 Ph_ pd
((CHy + C3)E? + C3y)a : 3 2+ ((20124 + 0224)G2 + C'424)0 : % 2+
3
3 ry —1T
((Ch + C3)FB* — (CLiB32 + C3.855 + C, 52, + 2C3,5,) ) AH 2 ——2 +
5 . 3ri13+2 . T§3+2 - 5 37_47,u3+2 . T;u3+2
(13Ciy + C34)C —M:’) D) + (Cyy — p3Cy) D s+ 2
P33 R
((Cy + C3) EP + C3y)a . 3 4+ ((2054 + 034)G3 + 024)6 - 4 2+

3 3
Ty — T3

((C3, + C3)F33° — (CLL68. + C3,85, + 3,02, + 2C3,03.)) AH 5 0
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Finalement, avec p; = ps = 0, on obtient un systéme de 8 équation a huit inconnues

sous la forme:

[ Ry Ry Rig Ry Ris Ry Rip R | [ a ] (W)
RQI R22 RQS R24 R25 RQG R27 RQS C }/2
R31 R32 R33 R34 R35 R36 R37 RBS Cl YE%
R41 R42 R43 R44 R45 R46 R47 R48 02 _ Y;l A H
R51 R52 R53 R54 R55 R56 R57 R58 03 }/5
R61 R62 R63 R64 R65 R66 R67 R68 D ! }/6
Rni Rmy Res Ray Res Reg Rpr Reg | | D? Ys
L R81 R82 R83 R84 R85 R86 R87 R88 1 \ D3 ) L Yé )

La résolution du systéme précédent permet de calculer les inconnues a,c,C',C?,C% D',D? D3
et d’exprimer les déformations en fonction de AH. Il est alors possible de calculer les dé-
formations macroscopiques E;; (moyennes sur le volumes des déformation microscopiques
(équations (14) et (15)) et d’obtenir les coefficients macroscopiques d’expansion hygrosco-

piques I';; tel que:

h h h h
Emacrorr 6macrorg Gmacrom Brr 0 O
h h h — h h
6macro,.(g 6macr‘oeg EmaCTOGZ - 0 BH@ BGZ AH
h h h h h
Emacror-z 6mac7"092 6macrozz 0 BGZ Bzz
On a )
h _
Emacroy, = 75 | Errdrdfdz
v
W 1
€macrogy = 77 egordrdfdz
1%
L 1
€macro.. = 77 €.,rdrdfdz
1%
B 1
€macrog. = 77 €g.rdrdfdz
1%
b 1
€macro,s = 77 erordrdfdz
1%
b 1
€macror. = 77 €r,rdrdfdz

\%4



Avec: g
€ = d_“ = Cpr*~' = Dur—"~' + Ea + FBAH + 2Ger
T

€09 = v _ Cr*=' 4+ Dr *' 4 Ea+ FGAH + Ger
r
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DILATATION CONTRAINTE : ESTIMATION DES CONSTANTES ELASTIQUES HOMOGENEI-
SEES

Les trois cylindres concentriques sont bloqués aux deux extrémités en z =0 et z = L.

- Premier cas de chargement

On bloque les déplacements suivant z pour tous les points appartenant aux plans z=0

et z=L, et deux points appartenant au plan z=0 sont bloqués suivant x et y.

Le déplacement suivant z s’écrit :

w(z) =az+b

On a alors:
w(0) =0 donc b=0

w(L)=0 donc a=0

I1 ne reste donc que 7 inconnues (¢,Cy,C,C3,D1,D9,D3) & déterminer. De plus, comme
on bloque la dilatation en z=L, la force résultante n’est plus nulle et donc 'équation (14)

n’est plus valable. On a alors la matrice R (7*7) suivante:

Ris Ri3 Ry Ris Rig Rir Ris
Ros Rps Ros Ras Ros Ror Rag
R3; Rz3 Rz Rss Ris Rar Ras
Ry Ryz Ry Rus Rus Rar Rus
Rss Rss Rsa Rss Rse Rsr Rss
Reas Res Res Res Res Rer Hes
Rgo Rsz Rsq Rss Rss Rsr Rss

La contrainte macroscopique suivant z s’écrit :

2 [
Omacroy, — g O-zzrdr
T1

Sachant que a = 0, on a comme équation pour o, !

Oyy = (MC13 + 023)CTM_1 + (—MC13 + CQg)D’/’_M_l + ((2013 + CQg)G + C34>C’f’
((Cy3 + CQS)FB — (C13Brr + Casfog + Cs38.. + 2C540p.)) AH
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Donc, la contrainte macroscopique suivant I’axe z s’écrit :

—pi+l

2 T
+ (—/,410113 + C(213)Dl : .

Omacro,, — ) p)

42— T

7,.3 _ 7.3 7,.3 _ 7,.3
+ (el + ahor+ e 4 ek + 316+ S

3.3
20+ ope + )

2 2

+ (((0113 + Cl3) F' 081 — (Cl3BL, + C5 04y + CisBL, + 2C5,53.)) 5
r2 — 13

2
3 27,2
+ (G + C3)F*By — (O35 + O3B + ChB% +203,83.)) = ) e }

+((Cfs + C35) F2B2 — (C3582, + C3505 + C3:32, + 2C5,53.))

Le comportement de la fibre est considéré comme monoclinique. On a donc la loi de

comportement suivant :

\

Vs

\

’ €macroy, ) [ 511 5'12 513 514 0 0 1 ( \
Emacropg Sig Soy Sz Sy 00
€macro,- Sis Saz Ssz S 00 Omacros.
€macrog, S14 524 534 544 0 0 0
€macror. 0 0 0 0 Ss Sk 0
Emacror 0 0 0 0 Ss Ses 0

7

Il faut donc déterminer 13 inconnues pour la matrice de souplesse. Avec cette loi de

comportement on obtient 4 équations.

€macror, — g130macrozz
€macrogy — §23O-macrozz
€macro,, — 533Umacrozz
2€macro?«g = 5340macrozz

Les déformations macroscopiques sont issus du calcul hygroscopique avec comme cas de
chargement tous les noeuds appartenant au plan z=0 bloqués suivant x et y et deux noeuds
de ce plan sont bloqués en z pour empécher la torsion. La déformation €,,4¢0.. correspond

a l'inverse de la déformation hygroscopique € car elle exprime la déformation qu’il

macrozz?

faut appliquer pour que, suite a la dilatation libre, la fibre retrouve sa longueur initiale.
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- Deuxiéme cas de chargement

On bloque tous les neeuds appartenant au plan z=0 suivant x et y, 2 de ces nceuds
est bloqué suivant z pour empécher la torsion sur le plan z=0. De plus, deux nceuds
appartenant au plan z=L ont leur déplacement bloqué en x et y empéchant ainsi la

torsion mais pas la dilatation libre de la fibre.

Le déplacement suivant 6 s’écrit :

v(r,z) =r(cz+d)

On a alors:

I1 ne reste donc que 7 inconnues (a,C,Co,C3,D1,D9,D3) & déterminer. De plus, comme
on bloque la torsion en z=L, le moment résultant n’est plus nul et donc 1’équation (15)

n’est plus valable. On a alors la matrice R (7*7) suivante:

Riy Ry Ry Ris Rig Rir Ris
Ry1 Rps Ros Ras Ros Ror Rag
R31 Rz3 Rz Rss Ris Rar Ras
Ry Rys Ry Rys Ry Rar Rus
Rs1 Rss Rsa Rss Rse Rsr Rss
Re1 Res Res Res Res Rer Res
R7i Rz Res Rps Ry Ripr Ros

La contrainte macroscopique suivant z s’écrit :

T4
M:/ 0. 272 dr
T1

Sachant que ¢ = 0, on a comme équation pour oy, !

0p: = (uChs + Cos)Crlp + 1) + (—puChy + Cog) Dr#1 + ((Crg + Caa) E + Csy)a
((014 + CQ4>F6 - (Cl4ﬂr7" + 024ﬁ99 + CV?)4ﬁzz + 204459,2))AH
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Donc, le moment résultant s’écrit :

p1+2 p1+2 T—,u1+2 2
+ (= Cly + Cyy) D' 2 ;
p2+2 p2+2 C2 02 D2 T3—u2+2 _MT;ﬂ2+2
Hsf? n 2%” + (=207, + Cyy) _u;w +_2u3+2
3 3 \374 T3 3 3\yP3T4 — T3
+(usCiy + C34)C W + (—u3Ciy + Cyy) D

3 3 3 3

#((Ch+ CrraBrock) T 4 (i B+ 1)

3 .3
FUCh+ B + T )

3 3
g — T

; (((0114 L A)F B — (CLAL + CLBly + CLAL + 2CL5L))
o

+((CL + C3) F232 — (CL 82, + C3,83) + C3,82, + 2CL5%.)) 3
- 33
+ ((Cly + CE)F° By — (CLBY, + CRuj + CLB2 + 2C163)) = 3) AH]

La contrainte de cisaillement microscopique s’écrit :

M
T(r) = T * T

R
Avec [ = —
vec 1

La contrainte macroscopique de cisaillement s’écrit :

Yeisaillement = [gT(r)dS = [ 7(r)rdr2m

= fr MTQQﬂ'dT
3 ry—r3
8ri—r}
' €macror, \ [ 511 512 513 514 0 0 1( \
€macrogy 5'12 5'22 5123 524 0 0
€macro.. | | S13 Saz Sss Sz 0 0
€macrog, a 5*14 S24 534 544 0 0 Omacrog,
Emacrop. 0 0 0 0 S5 Sk 0
| €macro, )} [ 0 0 0 0 Ss Ses || O ]

Il faut donc déterminer 13 inconnues pour la matrice de souplesse. Avec cette loi de
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comportement on obtient 4 équations.

€macror, — Sl4amacr092
€macrogy — 5240-macr092
€macro,, — 5340maCTOQZ

26macro?«g - S44 Omacrog,



