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Actuellement, les produits naturels utilisés comme renforts pour les composites (fibres
végétales), mais aussi comme colle ou isolant thermique, suscitent un vif intérét pour leur nature
dégradable dans 1'écosystéme et respectueuse de l'environnement [1]. Leur utilisation a
désormais dépassé le stade artisanal ; elle est concernée par un large éventail d’industries et
d’applications allant de 1'aéronautique aux équipements automobiles, bateaux et sportifs. Les
avantages des produits d’origine végétale sont nombreux, telles que leur faible densité, souvent
leur faible cotlt, leur recyclabilité, ainsi que pour ce qui concerne les fibres 1’existence de
traitements moins polluants que pour les fibres artificielles de verre et de carbone [2].
L'utilisation de ces produits dans les matériaux composites présente ¢également des
inconvénients, tels qu'une faible résistance thermique et une absorption ¢élevée de 1'humidité
[3]. Leurs nombreux avantages font d’eux toutefois une alternative de substitution a des
produits artificiels non renouvelables issus de la pétrochimie [4], [5]. C’est dans cette optique
que les bio-composites ont été développées [1]. En plus, de leurs caractéristiques mécaniques
intéressantes et leur recyclabilité potentielle, leur Iégereté et leur rentabilité font des composites
biosourcés un domaine intéressant pour les chercheurs. I1 en découle des travaux et innovations

brevetées au cours des deux dernieres décennies [6]—[9] ont récemment vu le jour.

En Algérie, une vaste superficie est occupée par des plantes fibreuses telles que 1’Alfa et
le palmier dattier. Elles sont aussi en abondance dans les régions d'Afrique du Nord. Aprés que
ces plantes ont été limitée a certaines industries traditionnelles, au paturage et a la production
agricole, cela peut étre une solution de développement local et méme régional vus les
potentialités de cette zone géographique. L’Alfa et le palmier dattier les sous-produits de leur
culture peuvent constituer des renforts ou des charges pour fabriquer des composites biosourcés
locaux. C’est dans ce contexte que notre étude trouve son intérét. On se propose dans ce travail
d’utiliser des matiéres issues de ces plantes fibreuses et en particulier I’Alfa et ses fibres pour
préparer des matériaux composites. Ces matériaux doivent posséder certaines propriétés
indispensables pour les applications auxquelles ils sont destinés. Leurs propriétés physiques et
mécaniques sont étroitement liées aux propriétés des constituants (renfort et matrice) et aux
caractéristiques de I’interface liant ces deux composants. L’un des intéréts de produire des
composites a base de fibres d’Alfa est qu’ils peuvent étre utilisés comme peaux pour des
panneaux sandwichs biosourcés. Les panneaux sandwich sont des structures composées de
deux matériaux différents de sorte que l'dme est disposée entre deux peaux. Par leurs

caractéristiques spécifiques, les panneaux sandwich sont trés utilisés dans les applications
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marines et sont également utilisés dans la construction et les automobiles. Pour leur conception,
les sandwichs doivent posséder des peaux rigides et résistantes en flexion reposant sur une ame
résistante au cisaillement, ceci peut leur donner une capacit¢ d’absorption des chocs
remarquable [10], [11]. Plusieurs types de matériaux d’origine naturelle ont été utilisés comme
ames pour des structures sandwich dans des travaux récents comme le bois de Balsa, le liege

[12] ,le bois de palmier dattier [13] et les mousses a base de tanin [14].

Pour mener a bien ce travail, un état de ’art a été effectué sur les principaux constituants
qui entreront dans la conception du sandwich biosourcé. Différentes techniques ont été
proposées pour 1’obtention des fibres cellulosiques. Celles-ci étant rarement compatibles avec
les matrices polymeres synthétiques, 1’utilisation d’une matrice partiellement biosourcée ou
totalement biosourcée est souhaitable [15]. Ainsi, une bonne connaissance de cette nouvelle
structure sandwich et des interactions produites entre ses différentes constituantes peaux et ame

sera nécessaire.

La partie bibliographique de cette these traite essentiellement des différents constituants
a base végétale mis en jeu pour la conception de notre bio-composite sandwich. De plus, les
principales sources d’obtention de fibres végétales, leurs propriétés, leurs classements dans la
littérature sont aussi développés. Nous donnons ainsi un apercu sur les deux principaux

composants de notre sandwich : les fibres d’Alfa et le tanin.
Le document sera ensuite structuré en deux grandes parties :

* Lapremicre partie aborde en particulier la mise en ceuvre et 1’élaboration du composite
Alfa/Greenpoxy 56 a différents taux de fibre courtes s’étalant de 0 a 20%. Une
caractérisation rigoureuse selon les normes préconisées dans la littérature est présentée
afin de déduire les densités et les propriétés mécaniques des fibres d’Alfa prélevées de
la wilaya de Djelfa et de la résine Greenpoxy 56 distinctement. Plusieurs techniques de
caractérisation sont utilisées pour mettre en évidence 1’efficacité de 1’ajout des fibres
d’Alfa a la résine Greenpoxy a un taux de fibres bien définies : traction, résilience et
flexion trois points. Ces essais permettent a priori de sélectionner la plaque de composite
biosourcé la plus appropriée pour une utilisation comme peau de sandwich. En
complément, un modéle mécano probabiliste a 1’échelle microscopique est développé
sous ANSYS-APDL pour étudier la sensibilit¢ a la rupture de la plaque en
Alfa/Greenpoxy 56 sous chargement uni axial en traction, en fonction de plusieurs
parametres d’entrée (diamétre, longueur et orientation de chaque fibre dans la plaque,

propriétés mécaniques de la fibre d’Alfa et de la matrice Greenpoxy 56, etc.) possédant
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une incertitude bien définie. Cette étude numérique a permis de confirmer les choix
effectués dans la partie expérimentale.

* La seconde partie du document présente une syntheése de 1’essentiel des travaux
effectués sur les mousses rigides de tanin et de leurs applications dans I’industrie. Une
approche expérimentale est mise au point selon la préconisation des normes de
caractérisation au cisaillement et a la compression des mousses, pour tester des mousses
de tanin polyflavonoides (mousse de Mimosa et mousse de Quebracho). Ceci nous a
permis de caractériser deux mousses totalement biosourcées en vue de les utiliser
comme ame de sandwich. Le dernier point abordé dans notre étude est finalement
I’¢élaboration et la caractérisation des sandwichs biosourcés €laborés. Ces derniers sont
donc constitués de deux peaux en composite Alfa/Greenpoxy 56 et d’une ame en
mousses a base de tanin soit de Mimosa soit de Quebracho avec des rapports de densité
et d’épaisseur totale fixés. La caractérisation des matériaux est quasi statique en flexion
trois points afin d’évaluer leurs rigidités a la flexion et en cisaillement et de tirer des
conclusions pour d'éventuels emplois de ce type de sandwichs. Enfin, les modes

d’endommagement des différents spécimens €tudiés sont identifiés et présentés.

Finalement, ce manuscrit est cloturé par une conclusion regroupant les points

remarquables de notre travail et de futures perspectives.

=
w
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I.1 Introduction

L'un des éléments qui a suscité un grand intérét chez les scientifiques et les chercheurs au
XXe siecle pour le renforcement des polymeres est la fibre naturelle, utilisée comme substituant a
la fibre synthétique (fibre de verre et de carbone, etc.). Les fibres naturelles rivalisent avec les fibres
synthétiques par leurs nombreuses caractéristiques trés distinctes : par exemple elles sont
biodégradables, non abrasives et respectueuses de 1’environnement [1]-[3]. En plus de leur faible
cout, du fait qu’elles sont disponibles dans plusieurs régions du monde — séches ou humides — leur
faible densité leur a permis d’étre utilisées dans les domaines industriels tels que I'automobile, la
construction, 1’aéronautique, 1’aérospatial et 1'emballage, dépassant ainsi leur utilisation dans les

domaines traditionnels et artisanaux [4]-[6].

Le deuxiéme aspect le plus remarquable est leurs propriétés mécaniques €levées, dont
plusieurs travaux ont affirmés la particularité [7], par des essais de caractérisation sur la fibre seule
en traction. D’autres travaux ont permis de caractériser des composites polymériques a renfort
naturel [8], [9], ou les résultats des essais ont donné satisfaction en terme de résistance et rigidité
qui ont permis de remplacer les fibres synthétiques dans plusieurs secteurs industriels. Il faut noter
en outre que les fibres naturelles n’endommagent pas les équipements industriels comme les fibres

de verre ou les fibres de carbone.

Dans ce chapitre, nous allons présenter une vulgarisation sur ces fibres naturelles et plus
particulicrement sur les fibres végétales : leur définition, leur morphologie biologique, leurs
propriétés et les différentes applications qui peuvent &tre mises en évidences. Nous consacrons une
grande partie sur les fibres d'Alfa, objet de notre étude dans les chapitres suivants. L’un des intéréts
des fibres d’Alfa que c¢’est une ressource naturelle trés abondante a 1’ouest de I’ Afrique du Nord —
du Maroc a la Libye — et en particulier en Algérie vue la grande superficie de son territoire. On
peut les trouver également en quantité¢ moindre au nord du bassin méditerranéen (Espagne, Italie,
France). L’Alfa est 'une des ressources végétales qui n'a pas été massivement exploitée malgré son
rendement trés important [10]. Ces fibres ont été utilisées dans notre travail comme renfort pour
les matériaux composites polymériques puis comme peaux pour ¢laborer a I’avenir des panneaux
sandwichs avec une dme a base de mousse naturelle de tanin. Ce dernier matériau a donc aussi fait

I’objet d’une attention particulaire dans ce chapitre.
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1.2 Les fibres végétales

Les fibres végétales sont principalement composées de cellulose, d'hémicellulose, de
lignines et de pectines. Elles sont extraites de la tige, du fruit ou de la feuille d'une plante. Elles
sont utilisées surtout pour certaines propriétés inégalées : leur pouvoir d'isolant thermique et leur
faible densité¢ [1]. On remarque que seules certaines variétés peuvent donner des propretés
mécaniques remarquables justifiant leur usage comme renfort de matériaux composites. Les fibres
libériennes ou fibres d’écorces (Lin, Chanvre, Jute, Kénaf, Ramie ...) — extraites de la tige de la
plante— présentent en effet les performances les plus intéressantes compte tenu de leur fonction
structurelle au sein de la plante [11]. Les fibres de feuilles (Abaca, Ananas, Alfa, Sisal, Phormium
... (Figure 1.1)) et les fibres de graines et fruits (Coir, Coton, Kapok, ...) offrent cependant un
apport substantiel dans le renforcement des polymeres. Les fibres végétales les plus utilisées depuis

1947 pour le renfort des matrices polymeres sont issues du lin ou du chanvre [12].

1.2.1 Description des fibres végétales et leurs compositions

Les fibres naturelles sont principalement des fibres ligno-cellulosiques, naturellement elles
se présentent sous forme de faisceaux de fibres unitaires (ou élémentaires). La fibre végétale est
une cellule biologique. Elle est composée de cellulose, d’hémicelluloses, de lignines, de pectines,
de cires et de substances solubles dans 1’eau [13]. Les fibres ¢lémentaires étant liées entre elles par
une matrice de pectine et d’hémicellulose, elles forment des faisceaux de fibres qui sont

communément appelés « fibres végétales » et constituent 1’ossature des végétaux [14].

Dans chaque fibre, la lignine joue le role d'une matrice enrobant la cellulose (élément
structurant tres rigide). Les fibres se présentent alors comme un bio-composite multicouche. La
structure basique des chaines de cellulose — appelées micro-fibrilles — possede des diametres de 2
a 20 nm. La composition des fibres naturelles varie selon leur origine botanique, les conditions

climatiques, leur maturité et leur mode d’extraction.
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Figure 1.1. Représentation schématique de la hiérarchie structurale d’une fibre végétale [15].

I.2.1.1Cellulose

La cellulose est le bio-polymeére naturel le plus abondant sur terre. Elle est présente dans
toutes les plantes. Conjointement a la lignine et aux hémicelluloses elle joue un role essentiel dans
le maintien de la structure et le soutien des parois cellulaires [16]. La cellulose est l'unité
structurelle de base de toutes les fibres et peut étre facilement transformée a partir de la fibre brute
(Figure 1.2). La cellulose posséde des propriétés attrayantes telles que la légeéreté, un rapport
résistance/poids élevé [13]. La cellulose est constituée de chaines linéaires d'unités glucopyranose

liées par des liaisons glycosidiques B-(1,4) et a une formule générale (Figure 1.3) de (C6H1005)n,
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ou n est le nombre d'unités répétées monomeres de f-d-glucopyranose variable avec la source de
la cellulose [17]. Le degré de polymérisation est de 1’ordre de 14000 dans la cellulose native et de
2500 apres purification. La cellulose est immunisée contre la dissolution par I'eau et a une structure
hiérarchique comprenant des chaines (Figure 1.4). Ces chaines macromoléculaires peuvent étre
disposées soit régulierement, dans ce cas on parle de régions cristallines, soit de fagon aléatoire, et
dans ce cas on parle de régions amorphes (Figure 1.5). L'accumulation moléculaire a I'intérieur de
l'architecture cellulaire procure aussi au matériau d’excellentes propriétés. Les phénomenes
d'agrégation se font principalement par le biais de liaisons hydrogéne inter et intramoléculaires a
l'intérieur des chaines cellulosiques. Ces chaines sont organisées de fagcon paralléle et sont bien
triées en une structure en forme de feuille qui se raidit fermement en raison des liaisons hydrogene
OH - O entre les chaines (Figure 1.4). A l'intérieur de la structure en couches, les molécules de
cellulose s'unissent en de plus grandes unités, appelées fibrilles élémentaires ou microfibrilles ( &
~3a4nm;Il~1a2 um). Les microfibrilles sont combinées en unités plus grandes, appelées
macrofibrilles (Z ~15 a 60 nm), qui se rassemblent dans la fibre de cellulose naturelle (& ~20 a
50 um ; I ~1 a 4 mm). La cellulose nanofibrillée ou les nanofibrilles cellulosiques conferent force

et rigidité a la charpente végétale. Elle est dénommée "nanocellulose" [18].

.

300 pm

Figure 1.2. Micrographies par MEB de a) fibres cristallines de cellulose avant et b) aprés broyage a
boulets [19].
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Figure 1.3. Structure chimique de la cellulose [20].
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Figurel 4. Liaisons hydrogenes inter et intramoléculaires entre deux chaines cellulosique [20].

Régions amorphes (désordre)

Régions cristallisées (hautement ordonnées)

Figure I.5. Structure d’une microfibrille de cellulose.

1.2.1.2 Hémicellulose

Comme la cellulose, I’hémicellulose est constitutive de la paroi des cellules végétales. La
structure des hémicelluloses est différente de celle de la cellulose. L'hémicellulose est 1'un des
composants les plus abondants de la biomasse lignocellulosique apres la cellulose et représente
environ 15 a 35% de la biomasse lignocellulosique [21]. Soit environ 32 % dans la paille de blé,
32 % dans la paille d'orge et 25 % dans la paille de riz (en poids sec). Elle est constituée de

polymeres ramifiés hétérogeénes de faible poids moléculaire et son degré de polymérisation est
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d'environ 80 a 425. La chaine structurelle de I'hémicellulose est constituée de xylane, de
xyloglucane et de mannane (Figure 1.6). Le xylan est le principal composant. L'acétylation du
xylane peut empécher l'infection du microbe ainsi que des insectes dans la paroi cellulaire végétale
et est nécessaire pour l'assemblage de la paroi secondaire [22]. Contrairement a la cellulose, les
hémicelluloses sont généralement solubles dans I'eau et, en régle générale, représentées par des
hétéropolymeres constitués de plusieurs monosaccharides et acides organiques différents. Les
hémicelluloses montrent de grandes variations dans les espéces végétales, et méme dans différents

organes de la méme plante [12].

OH
HO 0 -
HO OH
TH.
OH
OH OH OH OM
Figure 15. Un monomere de a-D-Xylose Figure 16. Un monomere de a-L-Rhamnose Figure 17. Un monomere d’B—L-Arabinose
OH

HO -

Figure 18. Un monomere dea-D-Mannose Figure 19. Un monomere de a-D-Galactose
Figure 1.6. Structures chimiques des unités de base de I’hémicellulose [1].

Les Xylanes : Sucres majoritaires de la chalne principale D-Xyl, ils sont a leur tour divisés en sous-
groupes définis par la nature du sucre secondaire, nous distinguons les Arabinoxylanes, les
Glucuronoarabinoxylanes et les Glucoxylanes. Ce sont des hémicelluloses majeures de la paroi

primaire des monocotylédones, riches en acide férulique.

Les Mannanes et les Glucomannanes : Contenus dans la paroi secondaire, ils représentent le sucre
principal de la chaine principale D-Man, elles se divisent en Glucomananes et

Galactoglucomanases.

Les Galactanes : Composés exclusivement de monomere de galactose, ils peuvent étre linéaires

ou bien ramifiés. Les galactanes sont utilisés dans I'industrie alimentaire comme additif alimentaire
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pour épaissir ou stabiliser les aliments. L'agar-agar est un galactane contenu dans la paroi cellulaire

de certaines especes d'algues rouges.

Les Glucanes : Abondants dans la paroi primaire des dicotylédones (20 a 30 % des hémicelluloses)
et sucres majoritaires de la chaine principale D-Glc, ils se divisent en 2 sous-groupes, les

Xyloglycanes (XylG) et les B-Glucanes (monocotylédones graminées) [1].

I.2.1.3 La lignine

Dans la paroi cellulaire végétale, la lignine est associée a la cellulose et a 1'hémicellulose
(Figure 1.7). Son pourcentage varie de 10 a 30% dans la biomasse ligno-cellulosique. L'industrie
du papier et de la pate a papier a elle seule produit en outre environ 50 millions de tonnes de lignine,
mais actuellement la lignine n'est utilisée qu'en grande quantité pour la production de produits de
faible valeur tels que la production de vapeur [23]. Il agit généralement comme un composant
majeur qui entrave la saccharification enzymatique de la biomasse ligno-cellulosique dans le
domaine de 1'énergie de la biomasse [24]. La lignine est un polymeére tridimensionnel avec une
structure chimique complexe qui est composé de diverses unités monomeres (C9) a chaine latérale
alkyle phénolique-C3 (Ca — CP — Cy) de maniere non linéaire et aléatoire par le biais de liaisons
¢éther et de liaisons carbone-carbone. Les monolignols sont appelés unités p-hydroxyphényl (H),

gaiacyl (Q) et syringyl (S) [25].

H::-nHf,‘w?uiose

Lignin-Carbohydrate =
ilr‘lkage

Figure 1.7. Vue en trois dimensions du complexe glucidique de la lignine dans la cellule végétale [26].
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1.2.1.4 La pectine

La pectine est un hétéropolysaccharide anionique largement distribué dans la paroi
cellulaire végétale supérieure qui pourrait réguler le métabolisme des graisses et le microbiote
intestinal. L'homogalacturonane (HG) et le rhamnogalacturonane I (RG-I) sont les principales
structures de la pectine, et sont principalement composés d'acide D-galacturonique (D GalA), de
L-rhamnose (L-Rha) et de sucres neutres (Figure 1.8). L’HG représente environ 60% de la pectine
totale, se compose de Gal-A lié par un revétement, dont certains sont méthyles ou acétylés. Le RG-
I se compose de D-GalA et de L-Rha lié¢s en alternance qui sont modifiés par des sucres neutres au
niveau des résidus de L-Rha [27]-[29]. La pectine est capable de piéger 1'eau pour former des gels
a faible concentration, conduisant a des applications comme stabilisant, agent épaississant ou
gélifiant dans la confiserie, la boulangerie, les confitures et les produits laitiers. Elle peut non
seulement étre considéré comme une fibre alimentaire, des prébiotiques ou un substitut des

graisses, mais aussi montrer un potentiel nutraceutique pour abaisser le cholestérol [30].

=
JHC&\

H
HO
4|’ =N 4
'8 —l//

OH RoOC

Figure 1.8. Représentation de la molécule de pectine [1].

I.2.1.5 Les cires

Les cires sont des constituants des fibres naturelles, qui peuvent étre extraits avec des
solutions organiques. Ces matériaux se composent de différents types d'alcools insolubles dans

l'eau et de plusieurs acides tels que l'acide palmitique, I’acide oléagineux et 1’acide stéarique [31].

Le Tableau 1.1 donne la composition chimique et les proportions de chaque substance (cellulose,

lignine, hémicelluloses, pectine et cire) des fibres végétales les plus utilisées [1].

14

—
| S—



Chapitrel

Etude bibliographique

1.2.2 Propriétés des fibres végétales

Les fibres végétales sont d’une manic¢re générale de bons renforts pour les matrices
thermoplastiques ou thermodurcissables a cause de leur résistance relativement grande et leur faible
densité. Certaines caractéristiques des fibres de chanvre et de lin atteignent des valeurs tres proches
de celles des fibres de verre E (Tableau 1.3) [1]. Les propriétés des fibres végétales présentent une
variabilité trés importante et cela est di a leur origine, leur composition physico-chimique, leur

structure, leur angle micro fibrillaire, leur section et leur pourcentage en cellulose (Tableau 1.2) [1],

[32].

Tableau I.1. Composition chimique en pourcentage des constituants des fibres végétales.

Fibres Cellulose Hémicelluloses Lignine Pectine Cire
Coton 85-90 5,7 0,7-1,6 0-1 0,6
Lin 71 18,6-20,6 2,2 2,3 1,7
Chanvre 70-74 17,9224 3,7-5,7 0,9 0,8
Jute 61,1-71,5 13,6-20,4 12-13 0,2 0,5
Ramie 68,6-76,2 13,1-16,7 0,6-0,7 1,9 0,3
Sisal 66-78 10-14 10-14 10 2
Coco 3243 0,15-0,25 40,5 3 4
Alfa 45 24 5 2
Tableau I.2. Propriétés morphologiques de quelques fibres végétales [32].
Nature des fibres Longueur (mm) Diamétre (um) Angle Ratio L/D
Microfibrillaire (°)
Lin 4-77 5-76 10 1687
Chanvre 5-55 10-51 6,2 960
Ramie 40-250 16-126 7,5 3500
Kénaf (filasse) 1,4-5 14-23 — 124
Kénaf (bois) 0,4-1,1 18-37 - 20
Jute - 25-200 8 110
Sisal 0,8-8 7-47 20 100
Noix de coco 0,3-1 1224 45 35
([ )
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Pin 2,7-4,6 32-43 - 97
Sapin 2,7-4,6 32-43 - 97
Tremble 0,7-1,6 20-30 - 48
Coton 35 19 33 1842
Alfa 5-50 5-95 — 1964

Tableau I.3. Propriétés mécaniques en traction de quelques fibres végétales [1].

Fibres E (GPa) 0 (MPa) All% Densité
Coton 5,5-12,6 287-597 7-8 1,5-1,6
Lin 58 1339 3,27 1,53
Chanvre 35 389 1,6 1,07
Jute 26,5 393-773 1,5-1,8 1,44
Ramie 61,4-128 400-938 1,2-3,8 1,56
Sisal 9-21 350-700 3-7 1,45
Coco 4-6 131-175 15,40 1,15
Alfa 12,7 75-154 1,6 1,51
Verre E 70-86 20004570 2,5-2,8 2,5
Aramide 63-67 3000-3150 3,3-3,7 1,4

1.2.2.1 Avantages et inconvénients

Les fibres végétales comme tous les produits ont des avantages et des inconvénients [33].

Les avantages d'utilisation des fibres naturelles par rapport aux fibres synthétiques de verre et de

carbone sont nombreux [25]-[28] :

v’ faible colt,
faible densité,

abondance,

bonnes propriétés spécifiques,
non irritant pour la peau,

consommation d'énergie réduite,

AN N N N NN

risque faible pour la santg,

renouvelables, recyclables, biodégradables,
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v’ faible usure des équipements industriels de transformation.
En contrepartie, les fibres naturelles présentent aussi certains inconvénients, tels que [29]-[33]
v’ qualité variable de la fibre selon son origine,
v changement des propriétés dans un environnement humide,
v" mauvaise interaction fibre-matrice,
v" conditions d'opérations limitées en température.
I.2.3 Classification
Les fibres végétales sont divisées en cinq groupes selon leur origine (Figure 1.9) :
- les fibres libériennes, extraites du liber : le lin, le chanvre et le kenaf,
- les fibres de feuille : 1’abaca, la palme et le sisal,
- les fibres de graine : le coton et le kapok,
- les fibres de fruit : les noix de coco,

- les fibres des tiges : I’Alfa, les pailles de céréales, le bambou et le mais. [15].

17
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Graine

Feuille

Les fibres

Végétales

Lin

Tige

(Liberiennes) Chanvre

Bambou

Tige (dures)

Figure 1.9. Classification des fibres végétales selon leur origine [1].

1.2.4 Les fibres d’Alfa

On a vu que les fibres végétales sont utilisées comme matériau de renforcement dans des
structures polymériques pour la fabrication de composants légers utilisés dans le secteur de
I’habitat, la carrosserie automobile, l'industriec de I'emballage, les panneaux de séparation,
l'aérospatial, ... etc. Le remplacement d’un matériau conventionnel (fibre de verre) par une fibre
naturelle (chanvre) a permis une réduction de 20% des cotts et de 23% du poids d’une piece [34].
Ce nouveau type de matériaux pourrait étre utilisé, par exemple, comme cloison de séparation dans
la superstructure des navires en vue de 1’alléger. C’est dans cette perspective que notre travail sur
la valorisation des fibres d’Alfa est abordé, a I’instar du chanvre, du lin, du sisal qui est exploités
et valorisés dans leurs régions d’origine depuis des décennies et ont donné leur preuve dans
différents domaines. Dans notre région du Maghreb — et plus précisément en Algérie — les fibres
d’Alfa peuvent étre mieux valorisées dans des secteurs industriels autres que le secteur historique

de la pate a papier de haute qualité.
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Les fibres d'Alfa sont extraites de la plante Alfa du nom arabe de I'herbe sparte ou
stippatenacissima, que 1’on trouve dans les régions seches de 1'Afrique du Nord sous forme de
touffes vivaces. Cette plante cultivée sur des sols argileux légers est constituée de tiges de forme
cylindrique d'une hauteur d’un métre au maximum (Figure I.10). Le cot d’une tonne de tige d’Alfa
brut ne dépasse pas les 60 dollars et 160 dollars sous forme de fibres traitées [35]. Sa composition
chimique a été estimée a 45% de cellulose, 25% de pentozane, 23% de lignine, 5% de cire et 2%
de cendres [36].

Cette plante trés écologique, car sa culture nécessite trés peu d'eau et aucune protection par
insecticide ou pesticide [15]. Récemment, ces fibres sont utilisées comme renfort pour la mise en
ceuvre de matériaux composites écologiques [6], [15]. Le module d"Young de la fibre élémentaire

d'Alfa est de I'ordre de 13.4 GPa, et de 944 MPa en résistance a la traction [6].

Figure 1.10. La plante Alfa.

I.2.4.1 Morphologie

La plante d’Alfa est constituée deux parties principales la partie aérienne et la partie
souterraine (Figure 1.11). De bas en haut on trouve les racines — avec une profondeur de plus d’un
metre — le thizome qui est une tige a partir de laquelle se développent les racines, et la partie
aérienne qui est constituée de plusieurs branches portant des gaines emboitées les unes dans les
autres surmontées de limbes de 30 a 120 cm de longueur. La face inférieure des limbes est
légeérement brillante, la face supérieure porte de fortes nervures. L’une et 1’autre sont recouvertes

d’une cire isolante qui permet a la plante de résister a la sécheresse [1].

19
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Figure 1.11. Morphologie de la plante d’Alfa [1].

1.2.4.2 Répartition géographique

La plante d’Alfa est une graminée vivace qui pousse sur les terrains semi-arides. C'est I'une
des especes xérophiles qui caractérise le mieux les milieux arides méditerranéens a I'exclusion des
secteurs désertiques. Comme dit en introduction, sa terre d'élection est I'Afrique du Nord, tout
particuliérement les hauts plateaux du Maroc et de 1'Algérie. Mais cette espéce est présente aussi
en Espagne, au Portugal, aux Baléares, et elle s'étend vers I'est jusqu'en Egypte en passant par la
Tunisie et la Libye. En France, elle serait présente uniquement dans le département du Var. Au sud
et a l'est, la limite naturelle de 1'Alfa est déterminée par la sécheresse en bordure du Sahara. En
revanche, au nord et a 1'ouest, c'est I'humidité croissante du climat qui 1'élimine de la flore, elle est

beaucoup plus rare dans les zones subhumide et surtout humide [1].

En Algérie (Figure 1.12), I’Alfa est abondant dans la région oranaise, depuis le littoral
jusqu’aux monts des Ksours, sur les hauts plateaux de la région de Ksar Chellala, Djelfa, autour de
Bou Saada, jusqu’aux montagnes de Ouled Nail et autour de Laghouat. A 1’est, elle se répartit
surtout dans les régions ouest et sud de Sétif. Elle couvre également une partie importante des

versants de montagne du massif des Aures [31].
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LEGENDE
Zones de ramassage de I'Alfa -
Régions alfatiéres A= 0 o
Lignes de chemin de fer hcheminant - /(\‘_‘ e HE-/
I"Alfa des centres de ramassage aux 3 1 ! Y .

i ports d’embarquement
Chemin de fer

Figure 1.12. Répartition de la plante d’Alfa en Algérie.

La répartition mondiale connue est estimée a [1] :

> Algérie : 4.000.000 ha
Maroc : 3.186.000 ha
Tunisie : 600.000 ha
Lybie : 350.000 ha
Espagne : 300.000 ha

YV V V V

En France, seule la plante voisine de I’Alfa, 1'0yat, est utilisée pour lutter contre I’érosion des

dunes du littoral.

1.2.4.3 Domaine d’application
On peut classer les applications de 1’Alfa en deux aspects principaux suivant :

o Applications artisanales : Les tiges brutes de la plante sont utilisées pour la confection

d’objet et d’outils traditionnels par la population locale ou I’Alfa est abondant. Elle est filée
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ou tressée et méme tissée pour les cordages, les tapis, les paniers et d’autres objets a usage

quotidien (Figure 1.13).

Figure 1.13. Objets traditionnels a base de tige d’Alfa.

e Paturage : I'Alfa pousse dans des zones seches et arides, ce qu’il fait d’elle une source de
nourriture pour les animaux sauvages tels que la gazelle et d’autres animaux herbivores.
Pour les nomades, cette région est ainsi une zone de paturage pour les chameaux, bovins et

moutons (Figure 1.14).

Figure 1.14. Champ de pdturage d'Alfa.

Combustible : Le pouvoir calorifique trés énergétique de 1I’Alfa varie respectivement de

4666 kcal/kg pour les brins d’un an et de 5160 et 5163 kcal/kg pour les brins 4gés de deux ans et
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de trois ans. Ceci lui confére un usage énergétique important sous forme de briquettes combustibles

en remplacement ou en appoint au bois de feu [30].

La pdte a papier : Les fibres d'Alfa, riche en cellulose, sont principalement utilisées dans la
production de papiers de haute qualité¢ (papier noble pour la décoration, les cigarettes et les
applications diélectriques pour les condenseurs) (Figure 1.15). Cela lui a donné une grande
importance économique dans notre pays ou la part de la pate a papier a base d’Alfa dans la
production nationale est de I’ordre de 12 000 a 70 000 T/an. Ce taux de production est en constante

augmentation et pourra atteindre dans les dix prochaines années les 30 000 T/an [35].

- 4 Ji 'l .

Figure 1.15. Illustrations de la pdte d'Alfa.

e Renfort : La fibre d’Alfa est 'un des futurs renforts pour les matériaux composites
biodégradables (éco-composite). Par ses performances mécaniques, elle s’aligne avec la plupart
des fibres naturelles, voire synthétique pour certains aspects. La fibre d’Alfa et ses applications

génerent en conséquence un intérét croissant pour les scientifiques.

1.3 Les tanins

Les tanins constituent le quatriéme composant de la biomasse apres la cellulose, les
hémicelluloses et la lignine. Les tanins se trouvent dans toutes les plantes en différentes proportions
(Figure 1.16). La plus grande proportion est trouvée dans I’écorce. Ils jouent un rdle d’arme
chimique contre les attaques biologiques naturelles, parce que les tanins sont difficilement
assimilables par les champignons et les insectes. La plupart des tanins commerciaux sont extraits
industriellement par une simple extraction a I'eau chaude, a partir de copeaux de bois, d'écorce, de

galle ou encore d'autres maticres végétales. Les tanins utilisés majoritairement pour la réalisation
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de mousses naturelles sont les tanins condensés. Leur composition chimique hydroxy-aromatique
et leur grande réactivité avec les durcisseurs (formaldéhyde, hexamine, etc.) ont été la clé de leur

développement dans les colles a bois [37]-[40].

> ry;{_c_'udu wnollissipm

B ok
35

i )

Cacsalpinia Tinctoria

Figure 1.16. Quelques exemples de plantes riches en tanin et leurs extraits de tanin. [41].
I.3.1Classification

Les chercheurs ont classé les tanins selon leurs compositions chimiques en deux catégories,

les tanins hydrolysables et les tanins condensés.

I.3.1.1Tanins hydrolysables

Les tanins hydrolysables sont composés de produits phénoliques simples. Ce sont I’acide
gallique, I’acide digallique, 1’acide ellagique (Figure 1.17) et des monosaccharides (surtout du
glucose). Leur nom provient de leur hydrolyse facile a I’aide d’acides ou de bases. Ils sont classés
en gallo-tanin et en ellago-tanins. Malgré sa grande disponibilité, leur utilisation industrielle est

limitée au domaine des colles, en vertu de leur faible réactivité avec le formaldéhyde [42]-[44].
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COOH O=C\ 0=
OH
OH
OH
HOOC OH
Acide gallique Acide digallique Acide ellagique

Figure 1.17. Quelques tanins hydrolysables [42].

1.3.1.2 Tanins condensés

Les tanins condensés (Tableau 1.5), constituant plus de 90% de la production mondiale
totale de tanins commerciaux (200 000 tonnes par an), sont a la fois chimiquement et
économiquement les plus intéressants pour la préparation d'adhésifs et de résines [45]. Différents
types de tanins condensés sont formés a partir d'unités flavonoides [46] et présentant différents
degrés de polymérisation. L unité de flavonoides est composée principalement de deux anneau A
et B (Figure 1.18). Sachant qu’il y a deux types d’anneau A et deux types d’anneau B [47], on peut

trouver quatre type de tanins condensés.

Figure 1.18: Schéma d’un flavonoide et sa numérotation [47] .
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Les deux types d’anneau A et les deux types d’anneau B :

» L’anneau A est appelé Résorcinol si ne porte pas de OH au point 5 et Phloroglucinol s’il

porte OH au point 5.
» L’anneau B est appelé Catéchol si ne porte pas de OH au point 5” et Pyrogallol s’il porte

OH au point 5°.
OH
OH R
. 0]
HO =
=% OH pr
_ OH
OH OH
Fisetinidol Catéchine
OH OH
OH
OH =
CLIO H
Robinetinidol Gallocatechme

Figure 1.19. Quatre types de monoflavonoides [38]..

1. Liaison de I’anneau A (Résorcinol) avec I’anneau B (Catéchol), nous obtenons (Fiserinidol)
le type de Flavonoide et (Profisterinidine) le type de Polyflavonoide.

2. Liaison de I’anneau A (Résorcinol) avec I’anneau B (Pyrogallol), nous obtenons
(Robinetinidol) le type de Flavonoide et (Prorobinetinidine) le type de Polyflavonoide.

3. Liaison de I’anneau A (Phloroglucinol) avec I’anneau B (Catéchol), nous obtenons

(Catéchine) le type de Flavonoide et (Procyanidine) le type de Polyflavonoide.
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4. Liaison de I’anneau A (Phloroglucinol) avec I’anneau B (Pyrogallol), nous obtenons

(Gallocatéchine) le type de Flavonoide et (Prodelphinidine) le type de Polyflavonoide.

Une nomenclature des polyflavonoides a ét¢ définie a partir de ces différents types d’anneaux

(Figure 1.19, Tableau 1.4) [38]:

Tableau I1.4. Nomenclature des flavonoides.

Type de ’anneau A Type de I’anneau B Flavonoide Polyflavonoide
< . Catéchol Fisetinidol Profisetinidine
Résorcinol
5 . Pyrogallol Robinetinidol Prorobinetinidine
Résorcinol
Phloroglucinol Catéchol Catéchine Procyanidine
Phloroglucinol Pyrogallol Gallocatéchine Prodelphinidine

Pour le type d’anneau A, la proportion de phloroglucinol par rapport au résorcinol permet
de déterminer la réactivité du tanin vis a vis des aldéhydes et de présager de la qualité du réseau
d’enchevétrement. Pour 1’anneau B, la proportion de noyaux de type pyrogallol par rapport aux
noyaux de type catéchol influe sur I’ouverture de 1I’hétérocycle pyranique et détermine le type de

réarrangement a envisager pour la structure suivant les conditions alcalines ou basiques [47].

Tableau I.5. Classification des différents types de tanins condensés [40], [44].

Type des Enchai  Zone de Degré de

Extraits Sflavonoides nement  Dextrait  polymérisation Aspect
Mimosa
(Acacia  probinetinidine 46 Ecorce Blevé
Mearnsiiou
mollissima)
Quebracho(
Schinopsis  Profistinidine 4-6 Toute la Eleve
structure
Balansae)
{7 )
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Pin
(PinusRadi Procyanidine 4-8 Ecorce Tres élevé
ata)

Pecan Noix de
Caryalllin Procyanidine 4-8 Tres élevé
(Cary y

. moelle
oensis)

Gambir
(UncariaG Procyanidine 4-8 Feuilles Bas
ambir)

1.3.2 Propriétés

Les tanins végétaux peuvent se combiner aux protéines pour donner des complexes solubles
ou insolubles. Ils posseédent — malgré leur différence de constitution — un ensemble de caractéres

communs [44] :

v’ 1ls précipitent les protéines de leur solution, en particulier la gélatine.

v 1ls donnent, avec les sels des métaux lourds, des laques de couleurs variées ; en particulier
on obtient des laques de couleur bleu-noire avec les sels de fer.

v’ Ils précipitent avec les matiéres colorantes cationiques.

v" 1ls sont plus ou moins solubles dans I’eau, leurs solutions sont toujours acides. En raison
de la taille de leurs molécules et de leur tendance a se polymériser par oxydation, les
solutions aqueuses de tanins se comportent comme des dispersions colloidales.

v' 1ls sont amorphes et sans point de fusion précis.

v' 1ls sont capables de se fixer sur la substance dermique de la peau en tripe et de la transformer

en cuir.
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1.3.3 Domaines d’application

I.3.3.1La mousse

Les mousses de tanins peuvent remplacer les mousses industrielles phénols formaldéhyde
dans la mesure ou elles présentent des propriétés comparables, étant donné que les tanins sont des
compos€s naturels généralement de faible colt (650 € par tonne). Les tanins condensés
commerciaux les plus couramment utilisés pour les mousses de tanin sont les tanins d’écorce de
mimosa (Acacia mearnsii, ou mollissima) et les tanins du bois de quebracho (Schinopsisbalansaeet

Schinopsilorentzii) [48].
1.3.3.1 Composite a partir de résine de tanin

En 2012 Nicollin et al. [49] ont élaboré des composites biosourcés a base des fibres
naturelles (fibres de lin et de chanvre) et de trois résines de tanin différentes. Deux résine de tanins
de mimosa (en utilisant des sulfités et non-sulfités) et une résine de tanins de quebracho sulfités.
Tous ces composites biosourcés ont été testé a I’absorption d’eau selon la norme frangaise EN 622-
2. Ils ont trouvé des propriétés identiques pour les composites biosourcés de tanins mimosa non
sulfité et de quebracho (16,3% et 16,9% de gonflement respectivement). Le composite biosourcé

¢laboré avec le troisieéme tanin a donné 12,8% de gonflement.

1.4 Conclusion

Notre travail s’inscrit dans un partenariat entre 1’Université des Sciences et des
Technologies d’Oran Mohamed Boudiaf et I’Universit¢ de Caen Normandie. L’objectif de ce
partenariat consiste a explorer les pistes d’utilisation des matériaux végétaux peu exploités que I’on
trouve facilement en Algérie pour développer localement une filiére d’élaboration de matériaux

composites biosourcés.

Ce chapitre introductif a pour but de présenter les deux principaux matériaux naturels qui
seront utilisé dans ce travail de doctorat : la fibre d’Alfa et la farine de tanin. Leur utilisation sera
valorisée par un travail exploratoire visant a ¢laborer des panneaux sandwichs d’ame en mousse de

tanin et de peau en Alfa-Greenpoxy 56.
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ChapitreIl Etude expérimentale des composites biosourcés

I1.1 Introduction

Dans ce chapitre, nous allons présenter les résultats d’une étude expérimentale des
composites biosourcés constitués d’une matrice Greenpoxy 56 et de fibres courtes d'Alfa,
destinés a étre utilisés ultérieurement dans la fabrication de peaux de panneaux sandwichs. Cette
étude repose sur deux variables, la premiére est la taille des fibres et la seconde est le taux de
fibres. Pour atteindre cet objectif, nous avons récolté la plante d’Alfa dans la wilaya de Djelfa
en Algérie, puis nettoyé et broyé ces tiges d'Alfa, divisé a 1'aide de tamis les fibres d'Alfa en
trois tailles différentes. Nous avons ensuite mesuré la densité et les caractéristiques
morphologiques de chaque taille de fibres. Aprés €laboration des composites fibres courtes
d'Alfa/Greenpoxy 56, des essais de traction, de flexion et de choc sur des éprouvettes extraites
de ces plaques ont permis de déterminer leurs propriétés mécaniques de rigidité et de tenue
mécanique. En conclusion nous avons pu choisir le matériau le plus adapté a une utilisation

comme peaux de panneaux sandwichs.

I1.2 Matériaux et techniques d'essai
I1.2.1 Matériaux
I1.2.1.1 Fibres courtes d’Alfa

Les fibres d’Alfa que nous avons utilisé dans cette partie ont été récoltées au niveau de
la wilaya Djelfa. Il convient de préciser que le cahier des charges initial du projet est que le
procédé de préparation des fibres d’Alfa doit étre réalisable avec des moyens techniques
simples, peu énergétiques et sans traitement chimique. Le but est, a terme, de développer une

filiere de valorisation de cette agro-ressource par 1’industrie du Maghreb.

Avant de commencer 1’extraction mécanique, un travail préliminaire s’impose afin de
mieux préparer les tiges aux différents traitements, cette préparation va faciliter et augmenter
I’efficacité d’extraction. On doit d’abord éliminer la terre, les racines, les poussiéres ou tout
autre type d’impuretés. Pour faciliter le processus de broyage, les tiges d’Alfa ont été séchées
pendant une semaine sous le soleil et découpées en morceaux entre cing et dix centimétres avec
des ciseaux. Cette ¢tape fastidieuse et manuelle est nécessaire pour alimenter de maniére
correcte le broyeur a couteaux électrique utilisé pour 1’étape suivante. Les morceaux des tiges
d’Alfa ont été broyés dans un broyeur électrique a lame. Pour finir, un tamisage avec des
différents tamis allant de 0,5 mm a 2,5 mm permet de séparer les fibres en fonction de leur

longueur, depuis la farine jusqu’a des particules de plusieurs millimetres de long (Figure I1.1).
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Avec le tamis 0,5 mm, les particules obtenues sont de faible dimension, et le produit de
tamisage ressemble a de la farine. Nous n’avons pas retenu ce produit pour le reste de notre
travail. Seules les particules obtenues avec les tamis 1,6 mm, 2 mm et 2,5 mm (Figure I1.2)

seront donc utilisées, on notera ces fibres taille 1, 2 ou 3.

Figure I1.2 : Catégories des fibres coutres d'Alfa obtenues selon les tamis de séparation utilisés (tamis

de 1,6 mm, 2 mm et 2,6 mm).

I1.2.1.2 Résine Greenpoxy 56

La matrice utilisée dans notre travail est une résine partiellement biosourcée, d'origine
végétale a pres de 56% d’apres le fournisseur Sicomin. Elle est obtenue par un mélange de deux
composants, une résine référencée Greenpoxy 56 et un durcisseur référencé SD Greenpoxy 505

V2, en proportion massique de 100g de résine pour 42 g de durcisseur.
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I1.2.2 Préparation des échantillons

I1.2.2.1 Préparation des plaques composites

La figure I1.3 présente les différentes étapes d’élaboration des plaques composites fibres

courtes d’Alfa/Greenpoxy 56, ainsi que le cycle thermique de polymérisation :

1.

Le moule et le contre moule sont constitués de deux plaques d’aluminium recouvertes

d’un film de démoulage.

Par précaution, un cirage supplémentaire est appliqué sur le moule et le contre moule

pour faciliter le démoulage.

La préparation du mélange fibre/matrice époxy nécessite un pesage séparé¢ de chaque
¢lément (résine, durcisseur, fibre). Le mélange est fait a la main, dans un récipient, en

veillant a étre le plus régulier possible et éviter des zones pauvres en fibre.

Apres obtention d’un mélange homogene, il est versé dans le moule, un joint externe

souple évite que cette pate trés visqueuse s’écoule en dehors du moule.

Un jeu de cales d’épaisseur calibrée (4 mm) permet d’ajuster 1’épaisseur de la plaque
composite durant la fermeture par le contre-moule, le serrage est effectué par des vis
réparties en périphérie. Par ce moyen, on assure une régularité des épaisseurs pour

I’ensemble des spécimens.

La polymérisation compléte est faite en plusieurs étapes successives. Il faut noter que
cette résine est fortement exothermique, le cycle de polymérisation doit donc se faire de

facon trés progressive pour éviter un dégagement de chaleur trop intense.

Le cycle de polymérisation a fait I’objet d’une étude et d’une optimisation respectant
les consignes du fournisseur de résine Greenpoxy 56 qui sera détaillée dans la suite du

manuscrit.
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Figure I1.3 : Etapes d’élaboration du composite alpha/Greenpoxy avec le cycle de polymérisation.

La figure I1.4 présente les images obtenues par photographie optique avec un

rétroéclairage des plaques composites et donne un apercu des taux des fibres dans la matrice.

Tf=10% Tf=15% Tf=20%

Figure I1.4 : Quatre fractions massiques de fibre, composite vue en transparence.

Finalement pour obtenir les échantillons de traction, flexion et choc Charpy a partir des
plaques composites fabriquées, une machine laser de marque Trotec donne une découpe de
qualité parfaite. La géométrie des éprouvettes respecte les normes en vigueur pour chaque essai

(Figure I1.5).
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Figure I1.5 : Machine de découpe laser Trotec et aperc¢u de la découpe des éprouvettes dans une

plaque composite.

Dans chaque plaque composite, on a découpé sept €chantillons pour les essais de traction
selon la norme ISO 3167 — type A, six échantillons pour I’essai de flexion selon la norme ISO

178 type 1, et six autres éprouvettes pour les essais de choc selon la norme ISO 179 type 1.

L
W !
i i | b1 b2
i [l 2 St e T O WO,
e S
e
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| 13 i

Figure IL6 : Eprouvettes de traction selon les normes ISO 3167 — type A.

Tableau II.1 : Caractéristiques géométriques des éprouvettes de traction.

Désignation Grandeur [mm]
Longueur totale I3 150
Longueur de la partie calibrée étroite I; 80+2
Largeur dans la zone d'épaulement b, 20+0,2
Largeur dans la zone de la longueur de référence b 10£0,2
Epaisseur de I'éprouvette h 4+0,2
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€2

-5

Figure I1.7 : Eprouvette d’impact selon la norme ISO 179 — type 1.

I1.2.2.2 Taux de fibres et taille des fibres

Notre procédure simple de moulage pour obtenir des plaques composites constituées de
résine Greenpoxy 56 et de fibres courtes d’Alfa nous permet de maitriser le taux de fibres
incorporées. Au total 13 plaques composites, en ajoutant une plaque de résine pure (Figure I1.8),
ont été élaborées avec les trois tailles de fibres obtenues par tamisage 1,6 mm, 2 mm et 2,5 mm

et quatre taux de fibres massiques de 5, 10, 15 ou 20%.

95/05 90/10 85/15 8020 95/05  $0/10 85415 8020 9505 9040 8515 3020

Figure I1.8 : Vue générale des éprouvettes de traction pour les différents taux et tailles de fibres.

I1.2.3 Essais de caractérisation
I1.2.3.1Inventaire des techniques utilisées

Plusieurs techniques expérimentales de caractérisation ont été nécessaires pour

caractériser les propriétés et la microstructure des matériaux composites étudiés. La plupart sont
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trés classiques et font partie des techniques communes de laboratoire mais ont cependant

nécessité une phase de mise au point et d’adaptation a notre problématique.

1. Analyse d’image : observation et quantification de la morphologie des fibres apres

préparation ainsi que leur répartition dans le matériau composite aprés mise en ceuvre.
2. Pycnométrie : mesure de la densité.

3. DMA (Differential Dynamic Analysis) : mesure de la température de transition vitreuse

des matériaux composites aprés polymérisation.

4. Essais mécaniques statiques de traction et flexion : mesure des propriétés mécaniques

standards (rigidité et tenue a rupture).
5. Essais mécaniques dynamiques de choc Charpy : mesure de la résilience.

Les essais mécaniques étant un ¢lément important de notre travail, ils sont détaillés plus

spécifiquement dans le paragraphe suivant.

I1.2.3.2 Essais mécaniques

Les essais mécaniques ont été faits dans des conditions ambiantes (température 23°C,
humidité relative HR 57%). Nous avons utilisé une machine électrique de marque MTS, modele
CRITERION 500, équipée d’une cellule de charge de 0,5 kN et de mors auto-serrants (Figure
I1.9). Pour les essais de traction, le pilotage des essais est fait sur le déplacement de la traverse
supérieure de la machine, avec une vitesse constante de 1 mm/min, selon la norme ISO 527-2.
La mesure de la déformation est faite par un extensometre avec une base de 50 mm. Pour les
essais de flexion, la vitesse de déplacement était de 2 mm/min, le diametre des cylindres d’appui

et d’application était de 6 mm, avec une distance entres les appuis de 69,64 mm.

Cellule de charge

Ecran d’affichage et suivi

des acquisitions
Machine de traction

modéle MTS 500
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Eprouvette de traction

Eprouvette de flexion

Extensométre

Figure I1.9 : Machine de traction MTS 500 avec les éprouvettes de traction et de flexion.

En complément de ces essais statiques, un test d'impact dynamique a été utilisé pour
déterminer la quantité d'énergie de rupture propre a chaque matériau composite. Les tests ont
¢été réalisés en suivant les préconisations de la norme ISO 179 type 1 sur une machine de choc
Charpy, modele Zwick/Roell HIT 5.5P (Figure II), équipée d’un marteau de choc de 0,5 J. Tous

les tests ont été effectués avec cing échantillons pour calculer la valeur moyenne.

Marteau de choc

Echantillon

Figure I1.10: La machine d’impact INSTRON (model Zwick/Roell HIT 5.5P).
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I1.3 Résultats et discussion
I1.3.1 Analyse de la fibre
I1.3.1.1Masse volumique des fibres

La valeur de la densité des fibres d'Alfa n’est pas une valeur qui fait consensus dans la
littérature. Bessadok et al. [1] ont trouvé une valeur de 0,89 g.cm?. Par contre, Mounir et al.
[2] proposent une densité égale a 1,28 g.cm™, et Braim et al.[3] et Ziani et al. [4] s’accordent
sur 1,4 g.cm™. Cette grande disparité des valeurs s’explique par des méthodes de mesure
différentes et des fibres par forcément dans le méme état (traitement de préparation, taille des

particules, niveau de séparation des fibres ¢lémentaires, etc.).

L’un des problémes les plus délicats a régler est le calcul du volume effectif de la
particule dont on mesure la densité, la mesure de sa masse étant relativement simple. La

méthode la plus simple est la mesure de la masse et du volume d’une fibre avec 1’approximation

4
du volume de la fibre par celle d’un cylindre plein et I'équation (V = m. DT.L). Le diameétre

apparent des fibres et la longueur sont obtenus en utilisant un microscope optique. De plus cette
méthode suppose que la section est circulaire et pleine, ’approximation de la circularité de la
section est relativement acceptable pour une fibre d’Alfa contrairement a d’autres fibres
végétales telles que celle du lin par exemple (Figure I1.11). La densité obtenue par cette méthode

est une densité dite apparente, basée sur un volume largement surestimé.

La deuxiéme méthode consiste a calculer le volume des fibres d'Alfa en utilisant un
pycnometre a hélium. Avec cet appareil, I’hélium peut pénétrer dans les porosités des fibres, ce
qui permet de calculer le volume réel de la fibre, et donc de calculer sa densité réelle. Sans
entrer dans les détails du principe de fonctionnement, il s’agit de comparer le comportement
thermodynamique, en appliquant la loi des gaz parfaits au gaz d’hélium, de deux chambres sous

pression, 1’une pour la référence et 1’autre pour mesurer le volume de I’échantillon.

Avec cette méthode nous avons trouvé que la densité des fibres courtes d'Alfa est, en

moyenne, de 1,5 g.cm™ (Tableau I1.1).
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Signal A = SE2
Agerture Size = 30,00 ym

Figure I1.11 : Section réelle de la fibre d’Alfa [5].

I1.3.1.2 Caractéristiques géométriques des fibres d’Alfa

Les caractéristiques géométriques des fibres d’Alfa ont été mesurées par analyse des
images des fibres obtenues apres le traitement de préparation et de tamisage (Figure 11.2.) Une
quinzaine d’images ont ét¢ traitées pour chaque type de fibre. Le tableau II.1 synthétise les
résultats. Assez classiquement pour des particules obtenues par tamisage, nous remarquons
qu’il y a une variation visible entre les longueurs pour chaque taille mais aussi une forte
dispersion au sein d’un méme type de fibre. Par contre on note que les diametres sont constants
pour chaque taille. On déduit que le procédé de tamisage ne permet pas de sélectionner

précisément les longueurs des fibres mais permet une s€paration par classe.

Tableau II.2 : Caractéristiques géométriques et densité de fibres courtes d’Alfa.

Tige Taille fibre 1 Taille fibre 2 Taille fibre 3

Longueur moyenne (mm) > 800 2,16 +1 3,77+2,5 5,65+45
Diamétre moyen apparent 1,8+0,15 0,21 £0,08 0,25 +0,09 0,29 £ 0,08
(mm)
Facteur de forme (A) 9,88 +5,13 14,76 + 8,59 18,92+ 11,72
Densité (g.cm™) 1,485+ 0,015 1,505 £ 0,016 1,497 + 0,01

( |
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I1.3.2 Analyse de la matrice
I1.3.2.1 Optimisation du cycle de polymérisation

Avant de commencer la mise en ceuvre des plaques composites, nous avons fait une
¢tude du cycle de polymérisation de la résine seule. Cette résine époxy présente un fort
dégagement exothermique lors de sa polymérisation. Pour le limiter, le cycle de polymérisation
doit comporter plusieurs paliers progressifs. Le fournisseur de la résine propose ainsi un cycle
en deux étapes avec un maintien final a 40°C pendant 24 heures, suivi d’une éventuelle post-
cuisson a 60°C (Figure I1.12). Comparativement aux résines époxydes conventionnelles, ces
températures nous ont semblé basses et pouvant entrainer une polymérisation incomplete. La
mesure de la température de transition vitreuse Tc obtenue par un essai DMTA (Differential

Dynamic Thermal Analysis) a été utilisée pour valider le cycle de polymérisation (Figure I1.13).

404

e B
- ) 0 ]
= = 254
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3™ cycle avec augmentation de la température de cuisson

Figure I1.12 : Cycles de polymérisation fournisseurs et optimisé.
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Figure I1.13 : Machine DMTA Kinetech de mesure de transition vitreuse

A partir des préconisations du fournisseur, plusieurs essais itératifs ont été nécessaires
pour obtenir le résultat obtenu (Figure I1.12). C’est-a-dire une polymérisation compléte apres
un seul cycle thermique. La figure II.14 montre 1’évolution de la Ts en fonction du nombre de
répétition des cycles thermiques. On note, pour le 1" cycle, une croissance parabolique de 72 a
97°C qui finit par une stabilisation de la température Tc a partir de 9 cycles. La polymérisation
est donc incompléte pour seulement 1 cycle et plusieurs répétitions sont nécessaires pour
Datteindre. Pour le 2°™ cycle qui comprend un palier de post-cuisson final de 16 h a 60°C, la
Ta de 87°C obtenue apres 1 cycle est logiquement plus élevée, mais n’est pas a son maximum.
Ce maximum est atteint a partir du 7°™ cycle avec une Tc aux alentours de 99°C. Le 3°™cycle
permet d’obtenir directement une polymérisation compléte comme le montre la courbe de T

stabilisée. Ce cycle sera donc utilisé pour la fabrication des plaques composites.

Cette étude mériterait d’€tre poursuivie en introduisant d’autres parametres tels que la
présence de fibres qui pourrait modifier les capacités thermiques du matériau et la création des

liaisons chimiques dans la matrice époxy.
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Figure I1.14 : Variation de la température de transition vitreuse en fonction du nombre de répétitions

du cycle de post-cuisson.

I1.3.2.2 Comportement mécanique de la matrice.

Une campagne d’essais sur des éprouvettes de résine pure a ét¢ menée dans le double
objectif d’étudier le comportement mécanique de ce matériau, qui sera a prendre en compte
dans le comportement du matériau composite fibre/matrice, et, en complément de la mesure de
la température de transition vitreuse, de valider le cycle de polymérisation optimisé. Ces tests
mécaniques de traction et de flexion ont été réalisés sur des éprouvettes standardisées

(Figure.IL.5) en suivant le protocole décrit précédemment.

E = 2.74486 GPa

50| of =51.08018 MPa /

e
o
T

Contrainte [MPa]
w
o
N

20 4

10

Icf = 0.02409

0 1 1 1
0 0.005 0.01 0.015 0.02 0.025 0.03 0.035

Deformation

Figure I1.15 : Comportement mécanique de la résine Greenpoxy 56 obtenu par essais de traction.
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Le comportement mécanique de la résine Greenpoxy 56 peut étre considéré comme
ductile (Figure II.15), la rupture intervient aprés un adoucissement de la courbe contrainte-
déformation. La contrainte de transition entre le domaine purement €lastique et le domaine
¢lasto-plastique n’est pas nette, I’adoucissement se fait progressivement. La figure I1.16 illustre
la variation des propriétés mécaniques mesurées en traction de la résine pour les trois cycles de
polymérisation (aprés 3 cycles thermiques). On remarque que le module de Young et la
contrainte a la rupture augmentent du cycle 1 au cycle 3, ¢’est-a-dire avec 1’augmentation de la
post-cuisson, par contre la déformation a rupture diminue. Ces résultats sont en accord avec
I’étude précédente. Une réticulation compléete du réseau époxy entraine sa rigidification et une

baisse de ses capacités de déformation.
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Figure I1.16 : Propriétés mécaniques de la résine.

I1.3.3 Analyse du composite
I1.3.3.1Dispersion des fibres dans la matrice

Apres ’¢élaboration des plaques composites biosourcées et avant la découpe laser des
éprouvettes, nous avons pris des photos avec une caméra numérique associée a un systeme

d’acquisition. L’objectif est d’observer la dispersion des fibres dans la matrice aussi bien dans
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le plan de la plaque que dans 1’épaisseur de la plaque. En effet, il est assez courant qu’a cause
des différences de densité les particules incorporées dans une matrice polymere encore liquide
se retrouvent soit a la surface supérieure de la plaque si elles ont une densité plus faible (« elles

flottent »), soit a la surface inférieure (« elles coulent ») si leur densité est plus élevée.

Des échantillons ont donc été prélevés par découpe laser, de forme carrée de plusieurs
centimetres de cOté pour les observations de surface, ou en forme de lame de 0,3 mm

d’épaisseur pour observer la dispersion dans 1’épaisseur.

La figure 11.16 donne des exemples d’observation a travers 1’épaisseur des plaques
composites de la distribution des fibres d’Alfa dans la matrice. Nous notons qu’il existe des
zones riches en fibre et d’autres pauvres en fibre, indiquant que les fibres sont réparties de
manicre inégale dans la matrice. La dispersion des fibres de taille 1, plus courtes, est cependant

de meilleure qualité, plus homogene.

La figure I1.17 illustre quant a elle la distribution des fibres d’Alfa dans la matrice par
des vues des sections transversales. Nous remarquons qu’il y a une distribution réguliere des
fibres d’Alfa sur 1’épaisseur, les fibres se sont bien mélangées a la matrice et ne sont pas restées

flottantes au-dessus de la matrice.

Enfin, en croisant les deux observations de surface et dans 1’épaisseur, on voit aisément
qu’il y a trés peu de fibres orientées suivant 1’épaisseur, ceci est assez logique la longueur des
fibres étant proches de 1’épaisseur des plaques (voir tableau I1.1). Nous pouvons en conclure

que ces matériaux sont a priori isotropes dans le plan.
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Al A2 A3

Taux des fibres 20%

Figure I1.17 : Dispersion des fibres en surface dans les plaques composites.
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Taux des fibres 20%

Figure I1.18 : Dispersion des fibres dans I’épaisseur des plaques composites.

I1.3.3.2 Masse volumique

Nous avons calculé la masse volumique de la manicere habituelle, par le ratio de la masse
sur le volume. Apres avoir fabriqué les plaques composites biosourcées, nous avons mesuré les
dimensions de ces plaques : longueur, largeur et épaisseur des plaques. Il faut noter que
I’épaisseur a été mesurée en plusieurs points, et une valeur moyenne est utilisée. La pesée des

plaques est faite a 1'aide d’une balance de portée 81/220 g, précision d'affichage 0,01/0,1 mg
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(Mettler Toledo). La figure 11.19 montre 1'évolution de la masse volumique en termes de taux
de fibres dans la matrice et de taille de fibres, nous notons que la masse volumique de la matrice
seule est de 1,17 g.cm™, puis diminue avec 1'ajout de fibres & la matrice. De plus l'effet de la

taille des fibres est négligeable devant celui de taux de fibres.

La masse volumigue [g/cm* 3]

114213 Al A2 A3 213243 1132133

0% 5% 10% 15% 20%

Figure I1.19. Evolution de la masse volumique en fonction de la fraction massique de fibre et de la

taille des fibres.

I1.3.3.3 Taux de porosités

La maitrise de la porosité est des plus importantes en vue d’obtenir des composites de
haute performance avec des propriétés mécaniques €levées. Ainsi la porosité est parmi les
dommages les plus dangereux au sein des matériaux composites. Tout d’abord, la porosité
diminue la surface utile du matériau par rapport a sa surface géométrique externe, ce qui
entraine une augmentation du niveau de contrainte moyen dans le matériau. Ensuite, autour des
porosités on observe des concentrations de contraintes, ce qui entraine des ruptures localisées
et initiatrices de la ruine globale du matériau. Dans cette étude, nous examinerons trois types
de porosités trouvées dans les composites : la porosité dans la matrice, la porosité interfaciale
et la porosité interne a la fibre. Nous avons d’abord estimé la porosité totale dans les composites
en utilisant la masse volumique réelle de la fibre déterminée par pycnometre, puis nous en avons
déduit la porosité dans la matrice et la porosité interfaciale en utilisant la masse volumique
apparente des fibres égale 4 0,89 g.cm™. En reprenant la démarche en sens inverse, nous I’avons

retirée de la porosité totale et nous avons trouvé la porosité a I’intérieur des fibres (Figure I11.20).
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Figure I11.20 : Taux de porosité dans les composites biosourcés.

On note que la porosité augmente avec I’augmentation du taux de fibres. Ainsi, si on

observe les résultats obtenus les composites avec un taux de fibres de 20%, il est difficile
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d’obtenir un composite ayant a la fois un taux des fibres €levé et un faible taux de

porosités. De plus on remarque aussi que la taille des fibres n’affecte pas la porosité.

2. La porosité dans la matrice ou a I’interface est formée pendant le mélange des fibres
avec la matrice. On remarque que pour le taux des fibres de 20% le taux de la porosité
est plus élevé. Nous supposons qu’avec ce taux de fibres plus important, la distance
entre fibre diminue et favorise la percolation des porosités interfaciales, entrainant la

formation de porosités dans la matrice.

3. La porosité interne aux fibres est une porosité naturelle pour des structures végétales.
La plupart des images au microscope a balayage ¢lectronique de la littérature montre
que les fibres d’Alfa sont creuses [5]. (Figure I1.11). Cette porosité est la source la plus
importante de porosité. De plus nous notons qu'il existe une corrélation linéaire entre le

taux des porosités existant a I’intérieur des fibres et le taux de fibres.

I1.3.3.4 Tenue mécanique en tension

Nous avons calculé les propretés mécaniques (module de Young, contrainte et
déformation a rupture) a partir des données brutes de traction sur tous les différents échantillons
et a I’aide d’une routine programmeée sous Matlab. Nous avons tracé les courbes pour chaque
échantillon, et les courbes de sept échantillons pour chaque plaque de composite biosourcé. La
figure I1.21 illustre un exemple des courbes de contrainte-déformation obtenues ainsi que la tres
bonne répétabilité des comportements. On observe une relation contrainte-déformation en
général quasi-linéaire jusqu’a la rupture, ou du moins un treés faible adoucissement. Les

composites Alfa/Greenpoxy 56 peuvent étre considérés comme des matériaux fragiles.

Les valeurs moyennes obtenues sur sept échantillons de module de Young, contrainte et
déformation a rupture obtenues par essai de traction pour différents taux de fibres et tailles sont

regroupées dans le tableau II1.3.

54

=
| —



Chapitre Il Etude expérimentale des composites biosourcés
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Figure I1.21 : Courbe contrainte-déformation obtenue par essai de traction.

Tableau II.3 : Propriétés en traction des composites a fibres courtes d’Alfa.

b) Répétabilité des essais de traction sur sept
éprouvettes extraites de la méme plaque

composite

Tf[%] E [GPa] o, [MPa] & [%]
Résine 0 274009  51,1+6,1 2.4+ 0,49
5 2,93+£0,07  250+39 0,97 0,17
Taille 1 10 3,07+0,09 19,8+2.4 0,73 +0,1
15 32240,12  182+3,7 0,67 +0,18
20 3,09+0,17 14,8+ 14 0,57 + 0,08
5 2,06+0,14  258+48 140,24
Taille 2 10 3,1£0,12  18,9+3,5 0,74 £0,15
15 32+0,18  23,7+34 0,91+0,19
20 3,11+0,13  19,5£2.,6 0,74 + 0,079
5 2,93+£0,18  256+46 0,99 +0,17
Taille 3 10 3,15+020 19,149 0,66 +0,19
15 334+009 139430 0,47 +0,15
20 3,54025 15,1439 0,49 +0,17

—=

55

C——r



ChapitreIl Etude expérimentale des composites biosourcés

Ces résultats sont repris sur la figure I1.22 ou I’on a tracé 1’évolution des propriétés

mécaniques des composites soit en fonction des taux de fibres, soit en fonction des trois tailles

de fibres. Plusieurs informations peuvent étre tirées de ces courbes. Concernant le module de

Young, on remarque que :

1.

2.

L’effet de la taille des fibres, dans la gamme de fibres testées, est assez peu sensible.

Le module de Young augmente avec 1’augmentation du taux de fibres jusqu’a 15%. Par
rapport au module de Young de la résine pure, cette augmentation est de 1’ordre de 8%,

13% et 18%. La taille des fibres fait fluctuer légérement ces valeurs.

Pour un taux de fibres de 20%, alors que le module continue a augmenter pour les fibres

de taille 3 les plus longues, il diminue pour les tailles 1 et 2.

L’écart-type sur la valeur du module de Young dépend de Ia taille des fibres, il est plus
¢levé pour les fibres les plus longues de taille 3. Cette variabilité peut étre due aux
variabilités observées dans la longueur des fibres et dans leur dispersion dans la matrice,

les fibres de taille 3 étant les plus inhomogenes.

Nous avons observé un comportement similaire pour la déformation a la rupture et la

contrainte ultime, avec une nette diminution avec I’ajout de fibres :

1.

La matrice chargée de fibres courtes d’Alfa perd une grande partie de sa plasticité et

devient fragile.

Alors que pour le module de Young la taille des fibres n’est pas un facteur important,

elle devient prépondérante sur la rupture pour les plus forts taux de fibres.

La rupture finale effective devient alors plus délicate a mesurer avec exactitude, les
porosités présentes, et liées au taux de fibres, dans le composite peuvent déclencher des
ruptures aléatoires. Les valeurs obtenues sont donc nettement plus variables comme le

montrent les écart-types obtenus.

Ainsi nous remarquons, pour les composites de fibres de taille 1, une chute de 49,6% de
la contrainte a rupture par rapport la résine seule quand on ajoute seulement 5% de
fibres, puis la contrainte diminue avec I’augmentation du taux de fibres jusqu’a
Tf=20% avec une chute de 71%. Pour la taille 2 il y a un comportement plus instable
avec I’ajout des fibres dans la matrice, la contrainte chute d’abord brutalement puis
diminue avec des fluctuations. Enfin pour la taille 3 il y a une diminution jusqu’a

Tf = 15% avec une chute de 73%, puis une augmentation de 8,7% pour Tt = 20%.
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Figure I1.22 : Evolution des propriétés mécaniques moyennes obtenues par traction des

composites Alfa/Greenpoxy en fonction du taux et de la taille des fibres constitutives.

I1.3.3.5 Tenue mécanique en flexion

Nous avons traité les résultats obtenus par essais de flexion de la méme manicre que
pour la campagne expérimentale de traction. A partir du tracé des courbes
contrainte/déformation de chaque échantillon, nous avons calculé les propretés mécaniques de

flexion (module de Young, contrainte et déformation a rupture), et nous avons tracé aussi des
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courbes des six échantillons testés pour chaque plaque composite. La figure 11.23 illustre ces
courbes de contrainte-déformation a différentes tailles de fibres et différents taux de fibres (5%,
10%, 15% et 20%). Le comportement observé est différent de celui observé durant les essais
de traction. Pour certaines éprouvettes on obtient une relation contrainte-déformation quasi-
linéaire jusqu’a la rupture, alors que pour d’autres la rupture a lieu aprés un adoucissement
important. Ceci révele forte sensibilité de ce matériau a la présence de défauts internes. Durant
un essai de flexion, seuls les défauts a la surface de 1’échantillon, soumis a un niveau de
contrainte plus élevé peuvent entrainer une rupture brutale et prématurée, contrairement aux
essais de traction ou I’ensemble de 1’éprouvette est soumis au méme niveau de contrainte. Les
valeurs moyennes ainsi que les écarts-types, sur les six échantillons testés par plaque, de module

de Young, de contrainte et déformation a rupture en flexion sont regroupés dans le tableau I11.4.

Essai Flexion FM(S5)-Taille(1)-Echd.
1 i Courbe de flexdon Contrainte déformation de FM{0) Taille(1)

Ech
| E=259454 GPa

60;. oY = 5578115 MPa I ::; ,/'..'
sol | 701 Een, / T
Ech, ;o ——
soH Ech y // i
_ 40
H E® / //
£ z /4
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1. Identification des propriétés mécaniques 2. Répétabilité des essais sur 6 éprouvettes
sur une courbe expérimentale de traction extraites de la méme plaque composite

Figure I1.23 : Courbe contrainte-déformation obtenue par essai de traction.
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Tableau I1.4 : Propriétés en flexion des composites a fibres courtes d’Alfa.
Tf [%] E [GPa] o, [MPa] & [%]

Résine 0 2,65+0,14 82,2+6,3 5,64+ 1,7
05 2,67 +0,08 54,2+ 8,6 2,32+ 0,49
Taille une 10 2,74 £ 0,08 49,3 +6,3 2,06 £0,32
15 2,9+0,12 46,5+ 74 1,88 +£0,3
20 2,59+0,16 36,7+5,9 1,63 +0,32

05 2,66 + 0,06 53,2+7,1 2,3+0,4
Taille deux 10 2,77+0,11 45,7+ 6,4 1,85+ 0,29
15 2,86+ 0,16 41,4+ 6,2 1,65+ 0,29
20 2,71 £0,22 41,2 £ 6,6 1,92 +£ 0,27
05 2,27+0,18 51,1£2,8 2,55+0,22
Taille trois 10 2,87+£0,12 492 +9,7 1,99 + 0,42
15 2,79+ 0,19 449+ 5.6 1,95+ 0,23

20 2,66+029 41,58 +4,64 1,9+0,18

La Figure I1.24 reprend sous forme de graphique les résultats du Tableau I1.4. Nous
avons noté que le comportement est globalement le méme que celui observé en traction mais

plusieurs points méritent d’étre soulignés.
Pour le module de Young, on note que :
1. La taille de fibres 1 et 2 ont le méme comportement.

2. La taille 1 a le méme comportement en flexion qu’en traction. Nous notons une
augmentation du module de Young avec une augmentation du taux des fibres jusqu’a
Tf=15% de 9,5% et 8% respectivement pour la taille 1 et la taille 2, puis une chute
pour Tf=20%.
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Pour Ia taille 3, de maniére assez ¢tonnante, avec le taux de fibres de 5% le module de
Young de flexion est réduit de 14% par rapport a celui de la matrice pure. Puis a 10%
de taux de fibres on observe une augmentation de 8% par rapport la matrice seule. En
augmentant encore le taux de fibres a 15 et 20%, le module de Young diminue pour

retrouver celui de la matrice vierge.

L'effet de la taille des fibres est identique a celui observé durant 1'essai de la traction,

c’est-a-dire qu’il est faible. Le module de Young varie peu en fonction de la longueur

des fibres d’Alfa.

En ce qui concerne la contrainte et la déformation a rupture mesurées en flexion, les

enseignements et observations que nous tirons des essais ont :

1.

De nouveau I’ajout de fibre a la matrice Greenpoxy 56 change son comportement

mécanique de ductile a fragile.

Les valeurs de contraintes et déformations a rupture en flexion sont de 2 a 4 fois
supérieures a celles mesurées en traction, alors que pour le module de Young les valeurs

sont du méme ordre de grandeur.

Lors de I'ajout du taux des fibres a 5%, on remarque que la contrainte diminue de 34%,
35% et 37% pour les tailles de fibre 1 et 2 et 3, respectivement. Ensuite, la contrainte
diminue progressivement avec 1’ajout de fibres dans la matrice, pour atteindre au taux
de fibres 20% une valeur 55%, 50% et 49% pour les tailles de fibre 1 et 2 et 3,

respectivement.

De plus, ici, I’effet de la taille de fibre sur la contrainte et la déformation est assez
sensible. Globalement, plus les fibres sont longues, plus la rupture est prématurée, alors

que pour les essais de traction, cet effet est trés peu sensible.

Pour conclure, il semble donc que cette meilleure tenue a la déformation observée en

flexion soit liée au taux de porosité. En tension, toute I’éprouvette est au méme niveau de

contrainte. Tout défaut, quelle que soit sa position géométrique, a cceur ou en surface de

I’éprouvette, peut devenir alors un défaut critique entrainant la rupture de 1’éprouvette de facon

prématurée. En flexion, a cause du gradient de contrainte dans 1’épaisseur, seuls les défauts en

surface sont de possibles sources de rupture, ce qui réduit la probabilité de rupture prématurée

et augmente la tenue a la déformation.

60

=
| —



Chapitre Il Etude expérimentale des composites biosourcés

35
_ 354
.a. [}
& @ 3|34
= o
5 C] s
2 =2 s e
= ] sl 3pe
o 2
E] 286
E B 30 233 | 243
= =
0 51015 20 0 5101520 05101520 % A 32 43 A1 A2 A3 242 A3 Al A2 A3
Al A2 A3 5% 10% 15% 20%
100 -
60
safis
80 4 2
- 1
g é"i 50 4 4afeg | 49f24
= o 48T
- 5(7
g .g 4495
& 604 2 41)s8
‘E £ 1 s
o O 4l
87
40 <
05101520 0 5101520 05101520 % MA2R3 233 210213 7132 13
Al A2 A3 5% 10% 15% 20%
B_
3,0 4
74
84 25+
ES
c 2 &
2 =
g 2
8 £
3 a
2 154
14
WT 0 51015 20 0 5101520 0 5101520 %

k1 42 23 A1 72 A3 M k2 A3 2122 23
5% 10% 15% 20%

Al A2 13

Figure I1.24 : Evolution des propriétés mécaniques moyennes obtenues par essai de flexion en

fonction du taux et de la taille de fibres.

I1.3.3.6 Mesure de la résilience par essai de choc

Afin d’explorer la transformation de ductile vers fragile du comportement des
composites renforcés par des fibres d’Alfa, une série d’essais de choc a été entreprise, avec
I’objectif de mesurer la résilience en fonction des caractéristiques morphologiques du renfort

(taille et taux de fibres).
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La figure I1.25 montre la variation de la résilience en fonction du taux de fibres courtes
d’Alfa de renfort, et en fonction des trois tailles de fibres. Il est évident que 1’énergie est plus
importante pour une résine pure, puis il y a une chute d’énergie d’impact en fonction du taux

d’incorporation dans la résine des fibres d’Alfa.

Résiliance (kjymm?)
Résiliance (kj/mm?)

05101520 0 5101520 0 5101520 % ' 3173213

A 22 23 3233 A a2 A3
Al A2 A3 5% 10% 15% 20%

Figure I1.25 : Evolution de la résilience moyenne obtenue par choc Charpy en fonction du taux et de

la taille de fibres.

Tableau II.5: Résilience mesurée par choc Charpy des composites a fibres courtes d’Alfa.

Type de fibre Taux de fibres(%) Résilience (kJ.mm™2)
Résine pure 0 5,63 +£2,3
Taille une 05 3,12+0,73
10 2,36 £0,5
15 2,39+ 0,67
20 2,32 +£0,35
Taille deux 05 1,78 £ 0,4
10 2,06 +0,36
15 1,67 £0,19
20 2,55+0,49
Taille trois 05 2,47+0,74
10 1,86 +0,09
15 2,41 £0,54
20 2,7+ 1,09
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D’un point de vue global, on obtient des résultats en accord avec les conclusions issues
des essais quasi-statiques. L’ajout de fibres courtes d’Alfa entraine une baisse de la résilience
de la matrice polymere, de -45 a -70%. Ce résultat est assez logique, les fibres d’Alfa sont la
source de porosité et de perturbations du réseau polymérisé ; et par conséquent le niveau de

concentrations de contrainte locales peut étre plus élevé dans les résines chargées de fibres.

I1.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons présenté les résultats d’une étude expérimentale sur des
composites fibres courtes d'Alfa/Greenpoxy 56, destinés a étre utilisés ultérieurement dans la
fabrication de peaux de panneaux sandwichs. Cette étude reposait sur deux variables. La
premicre est la taille des fibres sélectionnées a partir d’un lot de fibres broyées avec des tamis
de 1,6 mm, 2 mm et 2,5 mm, nous avons classé ces fibres en fonction de leurs propriétés
géométriques (longueur et diamétre) en utilisant un traitement d'image développé a partir du
logiciel Matlab. La deuxiéme variable est le taux de fibres courtes d'Alfa dans les composites

avec des niveaux massiques de 5%, 10%, 15% ou 20%.

Nous avons d'abord étudié la masse volumique pour toutes les plaques de composites
biosourcés. Nous avons constaté que l'ajout des fibres d'Alfa dans la résine Greenpoxy 56
conduisait a une perte de masse des plaques composites produites. Cette perte de masse est
d’abord causée par la faible densité des fibres d’Alfa, avec une densité réelle mesurée a
0,89 g/cm? par pycnométre a hélium. En utilisant la géométrie des plaques composites, nous
sommes remontés au taux de porosités dans les différentes plaques. Les valeurs obtenues
¢levées nous ont montré qu’il était difficile d’obtenir un composite a taux de fibres élevé et de
porosités faible. D une part la fibre d’Alfa étant creuse, elle génére par elle-méme un taux de
porosités ¢€levé, et de plus une porosité a l’interface fibre/matrice se créée durant la

polymérisation, porosités qui percolent et grandissent avec les taux de fibres élevés.

Nous avons étudié les propriétés mécaniques de ces composites par des essais de traction
et de flexion. Nous avons également constaté que 1’augmentation du taux de fibres d'Alfa dans
la matrice améliorait considérablement la rigidité des composites, jusque +28% dans le meilleur
cas mesuré en traction. Cette augmentation du taux de fibres entraine cependant un changement
de comportement ductile a fragile. Il a également été noté que ces propriétés mécaniques sont
aussi affectées par la taille des fibres d'Alfa. Nous avons vu que la premicre taille de fibres
courtes d'Alfa conserve le méme comportement mécanique entre les essais de traction et de

flexion, contrairement aux deux autres tailles des fibres d'Alfa, en particulier la troisiéme taille.
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Nous avons pareillement conclu que, plus la fibre était petite, plus les fibres sont distribuées

dans la matrice de maniére homogene, et plus les composites sont des matériaux isotropes.

Nous avons également étudi¢ I’évolution de 1’énergie absorbée a la rupture de ces
composites par impact, avec des essais Charpy, et constaté que cette résilience étaient plus
faibles pour les composites par rapport a la résine pure. La relation entre résilience et taux de
fibres ou longueur de fibres n’a pas été établie clairement. Dans les composites avec les fibres
plus longues, le nombre de sites de rupture potentiels est plus important (porosité, orientation
non homogene). On constate alors une fragilisation plus importante du matériau qui entraine

une baisse de la tenue a I’allongement et donc une baisse de la résilience.

A partir de tous ces résultats, nous avons défini plusieurs indicateurs de performances
pour sélectionner, parmi les différentes possibilités de composition d’une plaque composite, la
plus adaptée pour I'élaboration d’un matériau sandwich. Nous avons choisi la plaque de
composite avec des fibres de taille 1 avec un taux de fibres de 15%. En effet, par rapport aux
autres plaques de composites, elle offre le meilleur compromis entre propriétés mécaniques
¢levées en traction et en flexion, répartition homogeéne de la fibre dans la matrice, et taux

porosités.
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ChapitreIll Etude mécano probabiliste

IT1.1 Introduction

Le but du présent chapitre est de faire une étude mécano-probabiliste afin de
tester la sensibilit¢ de la contrainte a la rupture du composite aux paramétres
géométriques et mécaniques des composants ¢lémentaires. Il s’agit d’étudier la réponse
d’une simulation numérique par ¢éléments finis du comportement d’une plaque en
composite, similaire a celles fabriquées et caractérisées précédemment, en fonction des
valeurs prises par un jeu de parameétres d’entrée. Pour atteindre cet objectif, une
collaboration entre deux programmes est proposée. Un premier programme, développé
sous Matlab, contient I’ensemble des données géométriques et mécaniques pour un jeu
de fibres d’Alfa comme : sa longueur et son diameétre, son orientation et sa position dans
la matrice. Par la suite, ces données ont été¢ exportées dans le second programme
développé dans le code de calcul numérique Ansys APDL qui contient la modélisation
de la plaque en composite (géométrie, maillage, conditions aux limites) et permet

d’obtenir la solution du probléme recherché.

IT1.2 Caractéristiques mécaniques des éléments
constituant la plaque en composite

Il est nécessaire de connaitre les propriétés des composants ¢lémentaires de la
plaque. Pour la résine Greenpoxy 56, les travaux exposés dans le chapitre 2 nous
donnent d¢ja son module de Young, sa tenue et son allongement a rupture. Pour les
fibres d’alpha une campagne expérimentale de caractérisation des fibres a ¢été

nécessaire.

II1.2.1Fibres d’Alfa

Les fibres d’Alfa utilisées dans cette étude ont été extraites mécaniquement (ce
qui revient a casser les liaisons entre fibres) a I’aide une brosse métallique pour éviter
I’influence d’un traitement chimique d’extraction sur les propriétés mécaniques des
fibres. Apres I’extraction, un lot de 25 fibres a été sélectionné. Selon les préconisations
de la norme NF T 25-501-2, ces fibres de longueur 25 mm ont été collées dans des
cadres en carton servant a faciliter leur manipulation et leur mise en position dans la
machine d’essai (Figure I1I.1.a). Le diamétre de chaque fibre a été mesuré optiquement
a ’aide d’un projecteur de profil automatisé (Figure III.1.b) : pour chaque fibre, cinq

mesures du diametre réparties tout le long de la fibre nous donnent un diameétre moyen.
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Les essais de tractions sur ces fibres ont été faits sur une machine de traction MTS 500
équipée d’une cellule de charge de 0,5 kN (Figure IIl.1.c) avec une vitesse de
déplacement de traverse de 1 mm/min dans des conditions ambiantes (T=23C°, HR

57%).

a) Collage des fibres dans des cadres en carton.

]|

b) Projecteur de profil automatisé.

¢) Machine de traction MTS 500.

Figure Il 1 : Préparation, mesure, et traction des fibres selon la norme NF T 25-501-2.
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La figure II1.2 illustre les courbes contrainte-déformation en traction du lot de
25 fibres d’Alfa. Sur la figure I11.2.a, au début de chargement on remarque que la courbe
contrainte-déformation présente une phase non linéaire expliquée par la mise en tension
initiale de la fibre qui n’est pas tendue lors de son collage dans le cadre en carton, et
par le glissement des micros fibrilles pour un alignement progressif avec 1'axe de la
fibre[1]. Le module de Young obtenu pour cette fibre est de 7,37 GPa, la contrainte a
la rupture ¢ = 140,6 MPa et la déformation & = 3,45%.

Le tableau III.1 présente les propriétés mécaniques moyennes de traction retenues pour
les 25 fibres d’Alfa. D’autre valeurs trouvées dans la littérature sont présentées dans le
tableau I11.2.

Essai traction de fibre Ech12... )
Courbe de traction Contrainte déformation des fibres

E=7.37 GPa
120% o' = 119.81 MPa

Contrainta [MPa]
Contrainte [MPa]

Deformation [%] Deformation [%)]

a) une fibre b) lot de 25 fibres
Figure I11.2. Courbes contrainte/déformation des fibres d’Alfa.

Tableau I11.1 : Proprietés mécaniques des faisceaux de fibres d’Alfa.

P(N) E (GPa) o (MPa) (%) S (mm>) D (mm)

Valeur 4,57 6,77 140,60 3,45 0,03 0,20

Ecart-type 1,80 1,51 60,30 1,33 0,01 0,03
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Tableau I11.2 : Comparaison avec les propriétés mécaniques des faisceaux de fibres d’Alfa
disponibles dans la littérature.

E (GPa) o (MPa) er (%) Fibres
Référence 6,77+1, 51 140,6 + 60,3 3,45+1,33 non traitées
[2] 28,43 £4,07 474,43 £103,44 2,43+0,58
[3] 22 565 58+2 traitées
(4] 21,5 247 1,9 traitées
[5] 5+£32 78 £ 46 1,5+0,23 non traitées

II1.2.2 Résine

Le tableau III.3 montre les propriétés mécaniques de la résine obtenues a partir

des essais de traction (voir chapitre 2).

Tableau 111.3 : Propriétés mécaniques de la résine.

E (GPa) o (MPa) er (%)

Résine 2,74 51,08 2.4

IT1.3 Méthodologie de programmation sous Ansys

La modélisation par ¢lément fini a été faite a 1’aide du code de calcul Ansys APDL.

Dans ce code il existe deux méthodes :

» Méthode par programmation : I’opérateur réalise 1'élaboration d'un programme
avec les commandes nécessaires, ce programme est sauvegardé dans un fichier
d'extension txt. Ansys est capable de lire ce fichier a partir de la commande
« Read input from » et réalise I’ensemble des opérations demandées.

» Méthode interactive : I’opérateur réalise en direct les commandes nécessaires
en utilisant les fonctions du pré-processeur afin de modéliser la structure, le

maillage, les conditions aux limites et réaliser les calculs.

La premiere méthode est trés pratique car elle permet de programmer des taches
automatisées, mais elle nécessite une parfaite connaissance de tous les facettes et
commandes du logiciel. Par contre, pour la phase apprentissage, la deuxiéme méthode

est la plus commode. Dans, notre cas, on a adopté la premiére méthode parce qu'elle

( 1
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nous a permis de programmer nos propres fonctions et de paramétrer toutes les données

géométriques. La figure I11.3 résume les principales étapes de modélisation.

<Pré—pr0cesseur>

*  Choisir le type d’élément

= Entrer les propriétés mécaniques des €léments a partir des propriétés mécaniques
des matériaux (module de Young, coefficient de poisson, densité...)

= Entrer les caractéristiques géométriques

= Créer le modéle géométrique

= Générer le maillage de la géométrie

= Définir les conditions aux limites

(Solution >

= Définir le type d’analyse (statique, dynamique...)

CPost-ProcesseuD

= Lire les résultats

= Tracer et/ou la liste des résultats (par ex : contrainte, déformation de la géométrie,

déplacement...)

Figure I11.3. Schéma d utilisation d’Ansys.

I11.4 Modélisation de la plaque composite
I11.4.11la géométrie

Le modele numérique de cette étude est une plaque composite fibres
d’Alfa/matrice de type Greenpoxy 56 avec un taux de fibres de 5%, soit 298 fibres avec
des longueurs, diamétres et orientations distribués aléatoirement sur tout le volume de
la plaque (Figure II1.4). Les propriétés géométriques de la plaque sont données
tableau III.4. Les conditions aux limites représentent un chargement uni-axial de

traction.
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a) Image réelle de la plaque en composite b) Modele numérique par Ansys

¢) Modéle numérique 3D sous Ansys
Figure Il1.4 : Plaque en composite de 5% de taux de fibres.

Tableau 111.4 : Caractéristiques géométriques de la plaque composite modélisée.

Longueur (A) Largeur (A) Epaisseur (e)
25 mm 25 mm 0,3 mm

I11.4.2 Maillage de la géométrie

La géométrie des fibres étant fortement allongée, il est difficile d’utiliser des
¢léments surfaciques de type coque pour les représenter, le nombre d’¢léments

nécessaires pour représenter finement la géométrie serait alors tres élevé. Une solution
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alternative et économique en temps de calcul est I’utilisation d’un maillage automatique
par deux éléments, les éléments BEAMI188 pour mailler les fibres et des ¢léments
SHELLG63 pour la matrice. La difficulté réside alors dans la connexion entre ces 2 types
d’¢léments, connexion qui doit permettre un dialogue efficace et un transfert des

variables cinématiques et d’efforts.
I11.4.2.1 Eléments BEAM188

Les ¢léments BEAM188 (Figures II1.5 et I11.6) sont adaptés a I'analyse de structures
de poutres minces a modérément épaisses. L'élément est basé sur la théorie de la poutre
de Timoshenko qui inclut les effets de cisaillement et de déformation. L'élément fournit
des options pour le gauchissement non restreint et le gauchissement restreint des
sections transversales. L'élément BEAM188 est un élément de poutre linéaire,
quadratique ou cubique a deux nceuds en 3-D avec six ou sept degrés de liberté a chaque
nceud. Ces degrés comprennent les translations dans les directions x, y et z et les
rotations autour des directions x, y et z. Un septiéme degré de liberté¢ (amplitude de
déformation) est facultatif. Cet élément est bien adapté aux applications non linéaires,
a grande rotation et/ou a grande déformation. L'élément inclut par défaut les termes de
rigidité des contraintes dans toute analyse avec une grande déflexion. Les termes de
rigidité des contraintes fournis permettent aux €léments d'analyser les problémes de
stabilité¢ en flexion, latéral et torsion (en utilisant le flambage a valeur propre, ou des
¢tudes d'effondrement avec des méthodes de longueur d'arc ou de stabilisation non

linéaire) [6].

L'¢lasticité, la plasticité, le fluage et d'autres modéles de matériaux non linéaires sont
pris en charge. Une section transversale associée a ce type d'€¢lément peut €tre une

section construite faisant référence a plus d'un matériau[6].

Figure IIL5 : Géométrie de [’élément BEAM188 [6].
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I11.4.2.2 Elément SHELL63

Les ¢léments de SHELL63 (Figure I11.7) sont adaptés pour des études de flexion et
de membrane. Les charges dans le plan et les charges normales sont toutes les deux
autorisées. L'élément a six degrés de liberté a chaque nceud : translations dans les
directions nodales X, y et z et rotations autour des axes nodaux X, y et z. Le raidissement
sous contrainte et les grandes capacités de déflexion sont inclus. Une option de matrice
de rigidité tangente cohérente est disponible pour une utilisation dans les analyses de

grande déflexion (rotation finie) [6].

zZh

I
* Triangular Option

X,= Element x-axis if ESYS is not supplied.

x = Element x-axis if ESYS is supplied.

Figure II1.7 : Géométrie de l’éléement SHELLG63[6].

I11.4.3 Conditions de fixation et de chargement de la plaque
composite

Pour le modele numérique, la plaque est simplement appuyée sur les 4 cotés et
chargée uni-axialement en traction comme le montre la figure III.8. La pression
appliquée sur la surface du modele : (A*e) = force expérimentale / surface

d’échantillon.
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Figure I11.8 : Conditions de fixation et de chargement de la plaque composite.

Apres ’application des conditions aux limites et du chargement uni-axial sur la
plaque en composite, I'exécution du programme permet d’obtenir la répartition de la
contrainte équivalente de Von Mises Gequi sur I’ensemble de la structure et de I’extraire

sur I’un des composants comme les fibres (Figures I11.9 et I11.10 respectivement).

De l'ensemble des figures, il est nettement visible que le niveau de contraintes
différe d’une fibre a I’autre, cette différence est due a leurs différences géométriques et
morphologiques comme la longueur, le diamétre et aussi ’orientation des fibres. Selon
la figure I11.10, la répartition des contraintes n’est pas homogene dans la matrice et des
concentrations de contrainte sont nettement visibles au niveau des interfaces

fibres/résine.

Ceci nous montre que définir la rupture simplement en comparant la tenue
mécanique des fibres ou de la matrice a la contrainte nominale supportée par la structure
(définir par le rapport effort sur section par exemple) n’est pas suffisant. Une analyse
plus fine doit étre faire tenant compte du caractere aléatoire de la distribution spatiale

et de la distribution morphologique des fibres.
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NODAL SCLUTIOH

SUB =1

TIME=1

SEQV {AVE)
DMX =.066206
SMN =.003347
SMX =26.778

HOV 2 2020
05:53:08

.003347

PHD AMRANE

Figure I11.9 : Distribution de la contrainte équivalente dans la plaque en composite.

AN

NOV 2 2020
05:53:32

NODAL SOLUTION

SUB =1
TIME=1
SEQV (AVE)
DMX =.063792
SMH =.003347
SMX =26.77%

.003347 5.953
2.978 26.778

.003347
2.978

PHD AMRANE

Nov 2 2020
05:54:38

11.903 803
8

Figure 11110 : Distribution de la contrainte équivalente dans les fibres constitutives.

II1.5 Analyse mécano probabiliste

L’analyse probabiliste par ¢léments finis d’une plaque en composite est réalisée a

I’aide du code de calcul Ansys PDS (Probabilistic Design System) selon la

méthodologie détaillée dans la figure III.11. Le PDS est basé sur le langage de

conception paramétrique d’Ansys qui permet aux utilisateurs de construire un modele

paramétrique des éléments finis, le résoudre, obtenir des résultats, et extraire les

résultats caractéristiques tels que la contrainte équivalente par exemple.

——
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ANSYS
database
FileDB
SAVE 1 RESUME
ANSYS
i VRN TN = I
! Model :‘
EXIT | l)'-‘l;l b'.l.‘u'
CLEAR [
S i _l
PROB > ‘@ p——
conunand PDEXE _.': Pl'llh‘.lhi"‘.\' |_ PDEXE
File PDAN | database !
I
e . s, o
PDSAVE PDRESU

Figure I11.11 : Organigramme de la méthode de calcul de la probabilité par éléments finis.

I11.5.1 Analyse de la sensibilité par élément finis

Comme nous I’avons vu, la modélisation mécanique d’une plaque en
composite doit s'appuyer sur une modélisation probabiliste des incertitudes des
paramétres d'entrée. Cette approche est souvent appelée « modélisation mécano-

probabiliste », elle vise a établir I'impact des incertitudes sur la réponse mécanique.

Ces incertitudes sont principalement composées par 1'aléa des parameétres
d'entrée (c’est-a-dire les dimensions géométriques, le chargement et les propriétés des
matériaux) et les incertitudes de modélisation. Dans cette étude nous ne tenons compte

que des incertitudes des parameétres d'entrée.

I11.5.2 Systeme de conception probabiliste

Le systéme de conception probabiliste (PDS) analyse un composant ou un
systeme impliquant des parameétres d'entrée incertains. Ces parametres sont définis en
tant que variables d'entrées al€atoires et sont caractérisés par leur type et par leur
distribution statistique (moyenne, écart-type). Les principaux résultats de la simulation

sont définis comme parametres de sortie aléatoires.
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Les parametres mécaniques regroupent a la fois la géométrie de la structure et
les propriétés mécaniques du matériau. Les dimensions géométriques d’une structure
ne sont jamais connues parfaitement. Leur variabilité est due aux erreurs et tolérances
propres a tout processus de fabrication. Elles sont donc traitées comme des variables

aléatoires. En général, les dimensions sont représentées par des variables Gaussiennes
[7].

Ainsi, dans nos travaux, les distributions probabilistes sont toutes supposées
Gaussiennes. Leurs moyennes sont fixées a leurs valeurs nominales respectives
déterminées expérimentalement. On peut obtenir leurs écarts-types de telle sorte que la
probabilité¢ d’une dimension reste dans des limites de tolérance inférieures a 95% [2].
Encore faut-il disposer des valeurs des limites de tolérance ou les admettre. Dans cette
étude, on fixe initialement le coefficient de variation des dimensions a 5%. Les
dimensions de la plaque, y compris la largeur et la hauteur A, 1'épaisseur E, et les
caractéristiques géométriques des fibres (longueur, diamétre, orientation) sont
considérés en tant que parameétres d'entrée aléatoires. Les propriétés du matériau ont
¢galement une nature incertaine. Ces grandeurs sont donc considérées comme étant
aléatoires et décrites aussi par une loi log-normale. On leur attribue aussi un coefficient

de variation de 5%, valeur habituellement observée sur les propriétés des composites.

Dans cette étude, la méthode de Monte Carlo MCS est utilisée pour exécuter
l'analyse probabiliste de plaque composite. La contrainte équivalente est considérée

comme la réponse de sortie aléatoire.

L'analyse de sensibilité est réalisée a partir des résultats de simulations de
Monte Carlo, en utilisant la méthode globale d'échantillonnage par hyper cube latin
basé sur le calcul des coefficients de corrélation linéaire et non linéaire (ou coefficients
de corrélation de Spearman et Pearson). Ces coefficients permettent de hiérarchiser les
parametres d'entrée du modele en fonction de leur importance. Cette analyse permet
d'¢liminer les variables les moins influentes sur la réponse, afin de réaliser

l'identification paramétrique déterministe et probabiliste.

I11.5.3. Modele probabiliste d'une plaque en composite

Le tableau II1.5 regroupe les paramétres d’entrée d’une plaque en composite,
la plaque est renforcée avec 290 fibres. Les parametres d’entrées comprennent pour les

fibres les caractéristiques géométriques (longueur, diametre et orientation), les
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propriétés mécaniques (module de Young et coefficient de Poisson), ainsi que les
propriétés ¢élastiques de la matrice polymere, en supposant une distribution log-normale

pour toutes ces variables d'entrée avec un coefficient de variation initial (COV) de 5%.

Tableau II1.5 : Variables d’entrée d’'un modéle de plaque fibre d’alpha/Greenpoxy 56.

Paramétres Moyenne Coefficient de Ecart-  Distribution
variation COV % type

L1 (mm) 3,5875 5% 0,1793  Log-normale
R1 (mm) 0,0880 5% 0,0044  Log-normale
0:(°) 85,97 5% 43 Log-normale
Lso (mm) 1,9091 5% 0,095 Log-normale
Rso (mm) 0,0641 5% 0,0032  Log-normale
0s0 (°) 135,05 5% 6,75 Log-normale
L200 (mm) 1,9907 5% 0,099 Log-normale
R200 (mm) 0,0595 5% 0,003 Log-normale
0200 (°) 67,47 5% 3,37 Log-normale
Module d’Young des 6,77 5% 0,34 Log-normale
fibres E (MPa)
Coefficient de Poisson 0,34 5% 0,017 Log-normale
des fibres v
Module d’Young de la 2,74 5% 0,137 Log-normale
matrice E (GPa)
Coefficient de Poisson 0,25 5% 0,0125  Log-normale

de la matrice v

Li = longueur, Ri = Rayon, et Oi=orientation de la fibre i

I11.5.4 Analyse et résultats

L’histogramme de la fonction de distribution de la contrainte équivalente est
présenté sur la figure II1.12. On remarque que la contrainte varie largement dans
I’intervalle 24,2 - 48,98 MPa, la valeur moyenne et I'écart-type sont respectivement de
27,13 MPa et 1,62 MPa. Les caractéristiques statistiques de cette distribution de la
contrainte sont fournies dans le tableau II1.6 avec un niveau de confiance de 0,95. Les
valeurs caractéristiques (valeur moyenne, écart-type, asymétrie ou skewness,
aplatissement ou kurtosis, valeur minimale et valeur maximale) sont aussi lisibles dans

la figure II1.12. La dispersion des paramétres d'entrée provoque une grande variabilité
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des paramétres de sorties (contrainte) ou le coefficient de variation de la contrainte est

¢gal a 5,99%.

Le coefficient d'asymétrie (skewness) d’environ 2,879 montre qualitativement
une inclinaison positive, la queue sur le coté gauche de la fonction de densité de la
probabilité est courte, la majorit¢ des valeurs se trouvent a gauche de la valeur
moyenne.

Histogram AN

Result Set BAPPORTFMSINCS

2 MEAN  0.27137E+02
T STOEV 0.1E260E+01
e SEEW  0.2B794E+01
1 . ETRT —0.24B24E+05
a- MIN 0.24208E+02
t MAX 0.4B9EEE+0Z
i .07
w
e .0e
F os
r
€ o4
a
u.:l!
e
ﬂ.ﬂ!
c
y.ﬂl

a

2E.82%  32.071 13777 az.Emx 0 47.787

FHD AMRAME

Figure I11.12 : Histogramme de la fonction de distribution de la contrainte équivalente.

Tableau I11.6.: Caracteristiques de la fonction de distribution de la contrainte équivalente.

Parameétres de Moyenne  Ecart-type Minimum Maximum COV %
sortie

Contrainte 27,13 1,626 24,21 48,99 5,99 %
équivalente

Enfin, la courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente est
représentée sur la figure I11.13 avec un niveau de confiance de 0,95. La probabilité de
défaillance de la plaque en composite est donnée par la probabilité que la contrainte
Oequi SOit inférieure a la contrainte a la rupture or (valeur de 27,13MPa). La probabilité
de défaillance de notre plaque en composite est donc d’environ 69%, ce qui indique que

la défaillance de la plaque en composite est statistiquement peu probable.
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Cumulative Distribution Function AN
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Figure I11.13 : Courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente de la plaque

en composite.

I11.5.5 Analyse de sensibilité des variables de sortie

Cette analyse de sensibilité renseigne sur

d’entrée géométriques et mécaniques en fonction de

la nature des variables aléatoires

la fiabilité des parametres de sortie

vis-a-vis de ces parametres d’entrées. Une variable sera de type « sollicitation » ou

« résistance », selon que sa sensibilité est positive ou négative, c'est a-dire que son

augmentation entraine une diminution ou une augmentation de la fiabilité. Un résultat

d'analyse de sensibilité typique est présenté dans la

figure I11.14.
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Figure Il1.14 : Influence des paramétres d’entrée sur le niveau de contrainte et pointage de la

fibre dominante (la fibre 102).

De cette figure, on peut observer que trois parametres pris en compte dans la
simulation ont une contribution sur la sensibilité de la contrainte équivalente. Ces trois
parametres sont responsables de plus de 31% de cette sensibilité. Il s’agit de
’orientation de la fibre n°102, qui constitue environ 13% de la sensibilité, le diamétre
de la fibre n°102 qui constitue 10% de la sensibilité, et I’orientation de la fibre n°295

qui en constitue 8%.
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IT1.6 Analyse de sensibilité en fonction des fibres
dominantes

I11.6.1 Effet des variables d’entrée les plus influentes

D’apres 1’étude précédente, on a constaté que les trois paramétres d’entrée
géométriques que sont la longueur, I’orientation et le diamétre ont un effet considérable
sur la sensibilité de la contrainte. Dans cette partie on va se concentrer seulement sur la
fibre n°102 qui est la plus influente des 290 fibres de la plaque composite (voir Figure
II1.14.b). On a testé en premier lieu ces trois parameétres en méme temps (D = 0,27 mm,
0=99°, et L=2,941 mm pour la fibre 102) comme des paramétres aléatoires, puis on
a pris seulement deux parametres (O, D) sur la sensibilité de la contrainte, et finalement

un seul parameétre (O). Le résultat d’analyse est illustré sur la figure II11.15.

05

0.4

o o
¥ ]
1 1

Fréquance relative [%o]

i=1
1

0,0 -

T T T T T T T T T
26,9 270 271 272 273 274 275
Contrainte [MPa.]

Figure Il1.15 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente en fonction les

trois paramétres d’entrée de la fibre dominante.

D’apres cette figure, on voit qu’effectivement I'analyse de la probabilité avec
deux ou trois parametres d’entrées est plus efficace qu’avec un seul parameétre. La
deuxiéme courbe avec les deux parametres les plus influents (O, D) ressemble en effet
visuellement beaucoup plus a la vraie densité sur toute la zone (forme symétrique plus
logique pres de la moyenne) par comparaison a I’analyse par un seul parametre d’entrée
qui représente une distribution trés concentrée ce qui révele un manque de précision
dans I’analyse. On peut ajouter aussi que pour trois variables d’entrées aléatoires, la
contrainte devient trop sensible ce qui explique I’effet de ces paramétres sur 1’analyse

mécano-probabiliste.
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I11.6.2 Effet du nombre de fibres influentes considéreé

En complément avec I’étude précédente, nous avons testé la sensibilité¢ de la
contrainte en fonction du nombre de fibres en considérant leur ordre d’influence (ordre
donné dans le tableau III.7). Nous avons commencé le calcul par une seule fibre
dominante — la fibre 102 — puis nous avons ajouté progressivement les fibres selon le
degré de sensibilité.

Le résultat de cette analyse est illustré sur la figure II1.16. D apres cette figure,
on remarque que la distribution de la contrainte est treés centrée lorsqu’on prend en
compte une seule fibre. Puis on note seulement de petites différences dans les valeurs
moyennes des distributions de la contrainte pour les cinq premiéres simulations (prise
en compte d’une a cinq fibres les plus dominantes). Au contraire, des différences
importantes dans la dispersion sont notées pour les cinq simulations suivantes (nombre
de fibres considérées compris entre 6 et 10). La variabilité est plus élevée non seulement
au niveau de la sensibilit¢ de la contrainte (ou moyenne de la contrainte), mais
¢galement au niveau de la forme de la distribution. Les courbes ne sont pas symétriques
et conformes a une Gaussienne. Au final la « région de sensibilité » est deux fois plus
large par comparaison aux cinq premicres analyses. On peut en conclure que la
sensibilité de la contrainte a une relation directe avec les nombres de fibres constituant

la plaque en composite et que c’est un facteur a prendre en considération.

—— 1 Fibre
—— 2 Fibres
—— 3 Fibres
4 Fibres
——— 5 Fibres
——— 6 Fibres
——— 7 Fibres
—— 8 Fibres
—— 9 Fibres
- 10 Fibres

0,15 4

0,10 4

0,05 +

Fréquance relative [%o]

0,00 4

26 28 30 32
Contrainte équivalente [MPa.]

Figure I11.16 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente en fonction du
nombre de fibres dominantes prises en considération.
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Tableau 111.7: Ordre d’arrivée des fibres dominantes.

Nombre Ordre d’arrivée des fibres

1fibre 102

2 fibres 102 295

3 fibres 102 295 103

4 fibres 102 295 103 191

5 fibres 102 295 103 191 101

6 fibres 102 295 103 191 101 202

7 fibres 102 295 103 191 101 202 106

8 fibres 102 295 103 191 101 202 106 203

9 fibres 102 295 103 191 101 202 106 203 280
10 fibres 102 295 103 191 101 202 106 203 280 31

I11.6.3 Effet du coefficient de variation et de la fraction
massique de fibres

Afin de rechercher les effets du coefficient de variation global (COV) et du taux
de fibres des variables d'entrée sur la sensibilité de la contrainte équivalente, des calculs
sont effectués en faisant varier ces deux parameétres. Les taux de fibres étudiés sont de
5,10, 15 et 20%. Le COV de I’ensemble des variables d’entrée (voir tableau I11.5) prend

respectivement la valeur de 5, 10, 15 et 20% pour chaque taux de fibres simulé.

Les figures I11.17 et 111.18 illustrent les courbes de distribution de la densité de
contrainte équivalente et les courbes cumulatives de la probabilité¢ de défaillance de la

plaque pour un taux de fibre de 5% et chaque valeur de COV.
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Figure 11117 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente avec un taux

de fibre de 5% pour quatre valeurs du coefficient de variation global.

—— TF 5% COV 5%
104 |——TF 5% COV 10%

—— TF 5% COV 15% e
TF 5% COV 20% e
03 y

Probabilité [%]
[=]
S
1

0,24

004 —

Contrainte équivalente [MPa.]

Figure I11.18 : Courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente avec un
taux de fibre de 5% pour quatre valeurs du coefficient de variation global.

A partir des deux figures, et & 1’aide du tableau III.8, on remarque que le COV
a un effet notable sur la sensibilité de la contrainte. Ainsi on obtient une augmentation
de 13,9 % de la sensibilité de la contrainte entre le COV de 5% et le COV de 10% ;
d’environ 19,31% entre le COV de 5% et le COV de 15%, et d’environ 27,06% entre
le COV de 5% et le COV de 20%. Pour la figure I11.18, on remarque qu’une probabilité

de 65% est attendue pour un COV de 5%, par contre la probabilité sera de 61% pour
un COV de 20%.
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Tableau I11.8: Reésultats d’analyse probabiliste pour un taux de fibres 5 %.

COV  Moyenne Ecart- Minimum Maximum cov Défaillance

entrée % type sortie % %
5 27,13 1,626 24,21 30,62 5,99 65,22
10 27,03 1,852 23,96 30,90 6,85 57,68
15 26,93 1,94 23,74 31,13 7,20 61,52
20 27,03 2,066 23,69 31,44 7,64 61,45

La figure I11.19 montre le diagramme de sensibilité de la contrainte pour un taux
de fibre 5% pour les quatre taux de COV étudiés. A partir de cette figure on peut
distinguer les parametres qui gouvernent la sensibilité de la contrainte. On remarque
que la fibre 102 est toujours la plus dominante et est caractérisée par trois parametres
importants : D’orientation (O = 99°), le diamétre (D = 0,27 mm) et la longueur
(L =2,941 mm). De la méme figure, on déduit pour un COV de 10% que le diametre
de la fibre 102 est le principal paramétre probabiliste suivi par 1’orientation de la fibre
202 et de la fibre 10,6 respectivement. Pour les COV de 15% et de 20%, on remarque
que ce sont ces trois mémes parametres qui ont I’effet le plus important sur la sensibilité

de la contrainte.

Rank-Order Correlation Sensitivities AN Rank-Order Correlation Sensitivities
Result Set RAPPORTFMSINCS Result Set RAPPORTFMSINC1O

.

]

a) COV=5% b) COV =10%
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Figure IIl. 19: Sensibilité de la contrainte pour un taux de fibres 5% en fonction du COV.

Les figures I11.20 et I11.21 montrent les courbes de la fonction de distribution de

la contrainte équivalente et les courbes cumulatives de la probabilité de défaillance pour

une plaque en composite possédant un taux de fibres de 10% pour les quatre coefficients

de variation étudiés.
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Figure I11.20 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente avec

un taux de fibres de 10 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.
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Figure Il1.21 : Courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente avec un taux
de fibres de 10 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.

Partant de ces deux figures et du tableau I11.8, les mémes constatations ont étés
observés que précédemment pour le taux de fibres de 5% : la sensibilité de la contrainte
équivalente augmente avec I’augmentation du COV. On constate ainsi une
augmentation de 12,89% de la sensibilité¢ de la contrainte pour un COV passant de 5%
a 10%, environ 16,03% d’augmentation pour un COV passant de 5% a 15%, et environ
24% pour une augmentation de 5% a 20% du COV. Par comparaison au taux de fibres
de 5%, la sensibilité a été 1égerement réduite pour un COV de 5%, alors que pour un

COV de 20%, la sensibilité a au contraire ét¢ augmentée (de 26,25% a 31,3%).

De la figure I11.21, on remarque qu’une probabilité de défaillance de 63,01% est
attendue pour COV de 5% et elle est de 61,15% pour un COV de 20%.

Tableau 111.9: Résultats d’analyse probabiliste pour un taux de fibres de 10%.

cov Moyenne Ecart- Minimum Maximum cov Défaillance
entrée % type sortie % %

5 26,74 2,258 22,65 31,7 8,44 63,01

10 26,64 2,549 22,36 31,92 9,57 65,41

15 26,39 2,62 21,97 32,1 9,93 61,52

20 26,44 2,8 21,89 32,33 10,59 61,15

La figure I11.22 montre diagramme de sensibilité¢ de la contrainte pour un taux

de fibre 10 % en fonction de COV. On remarque avec 1’augmentation du COV que la
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sensibilité¢ de la contrainte dépende de la fibre. Pour 5% de COV, I’orientation de la
fibre 11, la longueur et 1’orientation de la fibre 18 ont un effet considérable sur la
sensibilit¢ de la contrainte. La longueur de la fibre 174, est la plus dominante de

I’analyse mécano-probabiliste pour les COV 10, 15 et 20% et un taux de fibres 10%.
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Figure 111.22 : Sensibilité de la contrainte pour un taux de fibres de 10% en fonction du COV.

Les figures 111.23 a II1.25 représentent les résultats d’analyse de la probabilité

pour un taux de fibres de 15%.
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Figure I11.23 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente avec un taux
de fibres de 15 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.
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Figure 111.24 : Courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente avec un taux
de fibre de 15 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.
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Figure I11.25 : Sensibilité de la contraint pour un taux de fibres 15% en fonction de COV.

D’apres les figures III. 23 et I11.24 et selon les résultats d’analyse du
tableau II1.10, on observe les mémes remarques que pour les deux taux de fibres
précédents. Une augmentation de 13,31% de la sensibilité de la contrainte pour un COV
passant de 5% a 10%, de 15,75% pour un COV passant de 5% a 15% et supérieure a
24,77% pour un COV passant de 5% a 20%. On a également remarqué qu’une
probabilité de défaillance de 62,35% est attendue pour un COV de 5% et qu’elle est de
61,1% pour un COV de 20%.

La figure I11.25 illustre le diagramme de sensibilité de la contrainte équivalente
pour un taux de fibre 15% en fonction de COV. On remarque pour les différents
coefficients de variation que les mémes parameétres probabilistes ont un effet sur la
sensibilité de la contrainte de cette plaque en composite. Ils proviennent de la fibre 38
avec deux parametres probabilistes : 1’orientation (RM38) et la longueur (L38). Ces
deux variables sont responsables de plus de 31% de l'effet sur la probabilit¢ de
défaillance de la plaque possédant un taux de fibres 15% par rapport aux autres

variables qui constituent ensemble les parties restantes.

Tableau 111.10: Résultats d’analyse probabiliste pour un taux de fibres de 15%.

cov Moyenne Ecart-  Minimum Maximum COV Défaillance
entrée % type sortie % %
5 22,63 2,216 18,66 30,38 9,79 62,35
10 22,55 2,511 18,21 30,9 11,13 61,48
15 22,29 2,565 17,99 31,13 11,51 61,3
20 22,32 2,765 17,92 31,44 12,88 61,1
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Les figures I11.26 a II1.28 illustrent les résultats de notre étude de sensibilité
pour une plaque en composite avec un taux des fibres 20%. Pour cette plaque, la
sensibilité¢ de la contrainte a été nettement réduite par comparaison aux trois taux de
fibres précédemment étudiés : 11,33% pour un COV passant de 50 a 10%, 15,67% pour
un COV passant de 5% a 15%, et 26,49% pour COV passant de 5% a 20%.

De cette étude, on peut dire que la variation de coefficient de variation COV et
le taux des fibres ont tous les deux un effet remarquable sur la sensibilité de la contrainte
équivalente. Les mémes constatations ont étés observées pour les courbes cumulatives
(Figure I11.27), une probabilité de défaillance de cette plaque de 62,15% est a attendre
pour COV de 5% et d’environ 60,12% pour COV de 20% (tableau III.11).

Tableau I11.11: Résultats d’analyse probabiliste pour un taux de fibres de 20%.

cov Moyenne Ecart- Minimum Maximum cov Défaillance
0,
entrée % type sortie % %
5 23,75 2,533 19,15 62,86 10,66 62,15
10 23,69 2,82 18,56 56,97 12,20 60,82
15 23,41 2,93 18,52 53,47 9,91 60
20 23,44 3,204 18,43 63,06 13,67 60,12
0,10 4
/ —— TF 20% COV 5%
b \ ‘ gzg%gg; 10%
0.08 4 /i \ —— TF 20% COV 15%
/r___‘_ TF 20% COV 20%
£ 006 ¥
é f / \\\\._. \
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Figure I11.26 : Fonction de densité de distribution de la contrainte équivalente avec un taux
de fibres de 20 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.
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Figure I11.27 : Courbe de la distribution cumulative de la contrainte équivalente avec un taux
de fibres de 20 % pour quatre valeurs du coefficient de variation global.
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c) COV = 15%.
Figure I11.28 : Sensibilité de la contraint pour un taux de fibres 20% en fonction du COV.
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d) COV = 20%.

Si on considére finalement les quatre cas de plaques avec différents taux des

fibres, on remarque que la probabilité de défaillance diminue avec I’augmentation du

taux de fibres dans la plaque. Par exemple, pour un COV de 5% il est de 65,22%,
63,01%, 62,35%, et 62,15% quand le taux de fibres vaut 5, 10, 15 et 20%

respectivement. Le méme comportement est observé pour les autres COV. Cette
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diminution est causée par de plus grandes discontinuités matérielles au sein des plaques
composites lorsque le taux de fibres augmente telles que les intersections entre fibres,

les interfaces, etc.

IT1.7 Conclusion

Ce chapitre propose une étude mécano-probabiliste de la sensibilité des plaques
composites a base de fibres d’Alfa et d’une résine du type Greempoxy 56 aux
caractéristiques de la micro structure et des matériaux constitutifs des plaques. La
méthode se base sur une modélisation par la méthode des éléments finis des plaques en
composite sous un chargement de traction uni-axiale associée a une méthode de Monte
Carlo. L’idée est de prendre en compte les incertitudes liées aux parameétres
géométriques et aux caractéristiques mécaniques de ces plaques. Ainsi, chaque
parameétre d’entrée est défini par une valeur nominale moyenne et une variabilité par
rapport a cette valeur introduite a I’aide d’un coefficient de variation ajustable. Quatre

fractions massiques de fibres ont été ainsi étudiées.

Pour faire cette analyse, nous avec paramétré un travail collaboratif entre le code
de calcul Ansys APDL et le code numérique Matlab. Cette collaboration nous a pris
plus d’une année de préparation avec 300 fibres, chaque fibre est définie par trois
paramétres d’entrée aléatoires (orientation, longueur et diametre). Le nombre
d’itérations pour chaque calcul est de 20000. Afin de simplifier la difficulté de la
méthode par programmation Matlab, on a développé un logiciel qui transfére I’image
réel a un modele numérique a 1’aide du logiciel Visual Studio (C#) (voir I’annexe). Un

apergu des routines développées est proposé en annexe.

Pour le calcul statique en mécanique de la plaque en composite sous sollicitation
de traction uni-axiale, la répartition des contraintes n’est plus homogéne dans la matrice
et car celles-ci sont nettement amplifiées au niveau des interfaces fibres/résine. Pour le
calcul, mécano-probabiliste, la fiabilité¢ dans ce contexte est définie comme étant la
probabilité que la contrainte équivalente de Von Mises (Gequi) soit inférieure a la

contrainte a rupture (or) sous sollicitation de traction uni-axiale.

Les propriétés ¢lastiques de la plaque en composite (module de Young et
coefficient de Poisson) sont les parametres déterministes non dépendants de la

sensibilit¢ de la contrainte de notre plaque en composite. D'apres les résultats de
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l'analyse, trois parameétres pris en compte dans la simulation ont une contribution a la

sensibilité de la contrainte : I’orientation, le diameétre et la longueur des fibres.

La variation du coefficient de variation des parametres d’entrée du modéele a
un effet trés significatif sur la sensibilit¢ de la contrainte. Un autre paramétre qui
intervient aussi dans la sensibilité de la contrainte et dans la probabilit¢ de défaillance
de cette plaque est le taux de fibres noyé dans la résine. Nous prévoyons que la
probabilit¢ de défaillance d’une plaque réalisée avec un taux de fibres de 20% est

inférieure aux plaques avec des taux des fibres plus réduits.

La connaissance de I’effet de chaque parametre constituant la plaque en
composite qui influe directement sur la sensibilité de la contrainte permet a priori de
mieux cibler les facteurs qui permettent d’améliorer le procédé d’élaboration pendant

la réalisation de ce type de plaques.
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Chapitre IV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

IV.1Introduction

Les mousses sont des matériaux complexes qui sont difficiles a trouver dans la nature.
Elles sont généralement produites a partir d’'un dégagement de gaz dans un milieu condensé.
Les mousses peuvent étre liquides ou solides selon le milieu condensé utilisé. Plusieurs
exemples de mousses solides sont a portée de notre main, comme le pain et la plupart des
gateaux. Le durcissement d’un polymere peut aussi produire des mousses solides comme les
matelas en mousse polyuréthane et les mousses EVA ou PU des semelles des chaussures de
sport. Les mousses liquides sont issues par exemple des matériaux a usage quotidien comme
les mousses de produits ménagers et de détergents, la mousse a raser, la mousse du lait, du

cappuccino ou des boissons gazeuses.

Des travaux menés dans les années 1990 [1] sur la distribution et la forme des différentes
cellules dans une structure mousseuse statique ont montré que les cellules s’organisent selon

une structure alvéolaire constituée par deux types de polyedres (Figure IV.1).

a) Cellule dodécahédre b) Cellule tétrakaidécahedre
Figure IV.1 : Morphologie cellulaire des mousses a) réelles et b) idéales [1], [2].

Cette structure de mousse peut étre étudiée suivant deux échelles, macroscopiques et
microscopique, ou I’on peut distinguer des cellules en forme de dodécaedre pentagonal

régulieres et irrégulicres de 75% de tétrakaidécaédre (polyedre formé par 12 pentagones et 2

97

——
| —



ChapitreIV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

hexagones) et de 25% de dodécaedre (12 pentagones). Pour une configuration idéale, elle est

faite uniquement de tetrakaidécaédres [1], [2].

Ces mousses solides sont généralement classées selon leurs morphologies cellulaires et
des critéres bien établis (Tableau IV.1), leurs propriétés physico-mécaniques dépendent
essentiellement de cet aspect morphologique. Généralement, les mousses a cellules fermées
sont favorables pour l'isolation thermique et pour l'isolation acoustique, mais les mousses a
cellules ouvertes sont les plus appropriées [3]. Ces mousses peuvent étre élastiques a propriétés
mécaniques réversibles, elles reprennent leurs formes initiales lorsque les contraintes
appliquées sont non actives (par exemple les mousses polyuréthanes, les latex et les mousses
EVA, etc.). Par contre les mousses rigides ne se déforment pas et sont principalement utilisées
dans I’isolation thermique et acoustique des batiments et aussi utilisées comme antichocs dans

les véhicules, car elles ont la particularité d’absorber les énergies mécaniques dues aux impacts

[4].

Tableau 1V.1 : Critéres de classement des mousses solides [2], [3]

Critéres Classement
Mousses a cellules ouvertes
Type de cellules . )
Mousses a cellules fermées
L . Mousses élastiques
Propriétés physiques -
Mousses rigides
Mousses naturelles
Mousses métalliques
Nature des matrices Mousses polymeéres

Mousses carbone

Mousses inorganiques de silicate

Par leurs faibles densités et structures cellulaires, les mousses sont largement utilisées
dans le transport, I'emballage, le rembourrage, I’isolation, dans les voitures, les avions et les

structures marines (Figure IV.2).
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¢) Applications structurelle et flottabilité

Figure IV.2 : Applications commerciales des mousses solides.

Les mousses naturelles a base de tanins peuvent &tre un substituant aux mousses
synthétiques phénols formaldéhydes si elles présentent des propriétés comparables aux
¢léments considérés. En 1994 Meikleham et al [5], ont montré que les tanins par leur
composition naturelle et leur faible colit a 650 € par tonne sont des options intéressantes pour
la synthése de mousse. Les tanins condensés les plus commercialisés et les plus couramment
utilisés pour la mise en ceuvre des mousses sont les tanins d’écorce de Mimosa (acacia mearnsii
ou mollissima) et les tanins du bois de Quebracho (schinopsis balansae et schinopsilorentzii).
En 2008, Tondi et al [6] ont étudié la procédure de préparation des mousses a partir de poudres
de tanins de Mimosa par moussage en trois phases (homogénéité du mélange, expansion, et
durcissement) pour obtenir une composition rigide. L’étape du séchage final du mélange
homogene tanin/furfurylique/formaldéhyde stabilise la mousse pendant quelques minutes.
Cette étude a montré une bonne isolation thermique avec un produit a 95% d'origine naturelle,
non inflammable, et n’émettant pas de gaz toxiques en brllant. Les mousses de tanins sont

aussi trés résistantes aux agressions des produits chimiques. Les mousses a base de tanins sont
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toujours d’actualité et font I’objet de nombreuses recherches intéressantes d’un point de vue

¢cologique [7]-[9] et socio-économique.

Au cours des derniéres années, d’autres applications des tanins pour les composites du
bois ont fait leur apparition. Pour la préservation du bois, Tondi ef al. en 2012 ont utilis¢ des
formulations tanin et hexamine avec du boron dans du bois, ils ont amélioré la résistance
mécanique et les propriétés au feu du bois trait¢ [10]. Pour le collage des panneaux de
particules, un adhésif a base de tanins d'acacia a fait ses preuves depuis des dizaines années en
Afrique du Sud et dans d'autres pays avec de meilleures performances par rapport a ceux
obtenus a l'aide de colles synthétiques phénol-formaldéhyde. Différents auteurs ont conclu que
les adhésifs de tanins sont la meilleure alternative aux problémes de coit et de disponibilité

pour I’industrie du bois [11], [12].

D’autres auteurs (Tabarsa et al. en 2011, Ndazi et al. en 2006 et Bisanda et al. en 2003)
ont ¢largi le champ d’action des adhésifs de tanins pour le collage d’autres matériaux de la
biomasse (les panneaux de paille de blé, les panneaux de balles de riz et de balles de café) [13]—
[15]. Tous les essais ont été concluants selon les normes européennes caractérisant les
propriétés mécaniques de ce type de panneaux : MOR (modulus of rupture), MOE (modulus of
elasticity), 1B (internal bonding) et TS (thickness swelling). Moubarik et al. en 2009 et Vazquez
et al. en 1992 ont utilisé différents tanins (tanins de fécule de mais, tanins de Quebracho, tanins
d’écorce de pin, tanins de Mimosa) et ont montré que ces adhésifs présentent une bonne

adhérence pour la mise en ceuvre des contreplaqués [16], [17].

La température de durcissement des adhésifs est un parameétre trés important dans le
cycle de polymérisation des colles. Leyser et Pizzi en 1990 se sont intéressés a ce parametre
du procédé de collage pour la fabrication des joints en bois par durcissement sans chauffage a
des températures de 20°C d’un adhésif a base de tanin de pin [18], [19]. Les résultats obtenus
en termes de qualités structurelles sont trés satisfaisants. Trosa et Pizzi en 2001 ont démontré
la pertinence des joints en bois a base de tanins adhésifs pour de nombreuses utilisations en

extérieur [19], [20].

Les incitations par les nouvelles normes environnementales durant ces dernicres
décennies ont encouragé les chercheurs a développer des bio-composites durables a des cofits
raisonnables. Cette préoccupation a conduit a I'¢laboration des matériaux semi-bio ou
totalement bio, ces produits pouvant étre utilisés en industrie de 1’automobile et d’autres

applications industrielles [21]. Plus récemment, en 2012, Nicollin a utilisé trois différentes
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résines de tanins pour la mise en ceuvre d’'un composite en optimisant le processus de pressage

a chaud [22].

Actuellement, les mousses suscitent un vif intérét pour une utilisation comme ame dans
les panneaux sandwichs, cet engouement pour ce type de produit touche un large éventail
d’industries et d’applications telles que la construction, I’aéronautique et 1’aérospatial. En effet,
les avantages des mousses en général et plus particulierement les mousses naturelles sont une
densité extrémement faible, une bonne résistance au cisaillement, une meilleur capacité de
dissipation d'énergie (absorbeurs de chocs), une résistance spécifique et une rigidité spécifique
¢levées, une bonne isolation acoustique et thermique, un amortissement ¢levé, etc. [1], [23],
[24]. L'utilisation de mousse naturelle présente cependant des inconvénients, tels qu'une faible

résistance thermique et une absorption ¢élevée d’eau.

Dans ce chapitre, nous allons présenter les résultats de notre approche expérimentale sur
les mousses a base de tanin destinées a étre utilisés ultérieurement comme ame dans
I’¢laboration et la fabrication de sandwichs biosourcés. Cette étude expérimentale a été élaborée
selon les normes, de la mise en ceuvre des mousses aux essais de caractérisations physiques et

mécaniques de ce matériau. Cette ¢tude a €té structurée selon deux approches.

v Pour la premiére approche, il a été décidé d'utiliser deux types de tanin comme
¢lément de base pour la réalisation des mousses.
v Pour la deuxiéme approche, le sens de gonflement de la mousse a été pris comme

repere pour la découpe des échantillons de compression et de cisaillement.

IV.2 Les mousses rigides de tanins

Un processus de moussage physique sous différentes réactions simultanées est
fréquemment adopté pour I’obtention des mousses de tanins. L’augmentation de la température
au cours de I’auto condensation exothermique de 1’alcool furfurylique permet 1’évaporation de
I’agent moussant et favorise la réaction entre le tanin et ’alcool furfurylique. Le formaldéhyde
est un agent qui permet le durcissement du matériau en formation lors du moussage et

améliorant ainsi les caractéristiques mécaniques de la mousse.

IV.2.1Préparation et matériaux utilisés

Nos mousses rigides de tanin sont obtenues par polycondensation des tanins poly

flavonoides avec ’alcool furfurylique selon la formulation présentée dans différents travaux
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[6], [25] résumés dans le tableau IV.2. Pour pouvoir préparer notre mousse (Figure IV.3), on

s’est basé sur cette formulation standard [25] donnée par Tondi et al. en 2009 [9].

Tableau 1V.2 : Formulation des mousses de tanins [6], [25].

Eau Alcool furfurylique formaldéhyde Diéthyléther Tanin acide para-toluéne
(2) ® ® (®) ® sufonique (g)

3 5,2 3,7 1~2 15 6

Figure IV.3 : Moussage et durcissement a température ambiante des mousses a base de tanin,
échantillon de mousse apres déemoulage et découpe [2] et mousse observée au microscope
électronique a balayage [26].

D’autres formulations de mousses de tanins ont été développées apres cette formulation
initiale de Tondi et al. [2], [6], [25]. Différents types de tanins condensés ont été utilisés,
comme le Quebracho (schinopsislorentzii et balansae) par Basso et al. en 2015 et Martinez de
Yuso et al. en 2014, et le pin (pinus radiata et pinus pinaster) dans les travaux de Lacoste et al.
en 2013 et 2014 [7], [8]. Dans une autre approche, différents processus de moussage ont été
¢tudiés, comme le moussage chimique par Basso et al. en 2014, le moussage physique dans les
travaux de Li ef al. en 2013 et de Basso ef al. en 2015. Les deux types de moussage ont aussi
¢té couplés pour I’obtention de mousses rigides dans les études de Li ef al. en 2012. Basso a
¢galement travaillé en 2013 sur des formulations sans agent de moussage et Szczurek et al. en
2014 [27], ont réussi a obtenir des mousses rigides par méthode mécanique. Comme la
formulation des mousses de tanin est composée de plusieurs produits chimiques, différents
agents de réticulation ont été étudiés, dans des conditions acides telles que le formaldéhyde par
Tondi et al. En 2009 [9] ou dans des conditions aldéhydes par Lacoste en 2013. Par ailleurs,
dans les travaux de Basso en 2014 et Meikleham et Pizzi en 1994 [5], des mousses ont ét¢€ aussi

synthétisées dans des conditions alcalines.
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IV.2.1.11dentification des produits utilisés
IV.2.1.1.1Alcool furfurilique

L’alcool furfurylique est un solvant d’origine naturelle utilisé¢ dans la préparation des
mousses a base de tanins (Figure IV.4), il est extrait de la biomasse des produits hémi-
cellulosiques comme la bagasse de canne a sucre, le son d’avoine et de blé et aussi le bois de
résineux [28], [29]. Selon la directive européenne 2001/60/CEE, ce produit est trés toxique par
inhalation et au contact avec la peau. Ce solvant est un composé organique contenant un groupe
furane et un groupe hydroxymethyl (Figure IV.5) [28]. C’est un trés bon solvant des résines
naturelles ou synthétiques. Ses principales propriétés physiques sont présentées dans le tableau

IV.3.

Figure IV 4. Sources naturels pour la production du furfural [30].

H H
H 0 @) H, /cat. 0
e (e 22 (e
HO OH

Figure IV.5 : Production du furfurylique par hydrolyse puis par hydrogénation catalytique [26].

Tableau 1V.3 : Propriétés physiques de l'alcool furfurylique [28].

Propriétés physiques

Masse molaire 98,10 g/mol
Densité 1,128 g/cm®
Viscosité 4,62 MPa.s a 25°C
Point de fusion -14,6°C

Point d’ébullition 170°C
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Il est miscible avec 1I’eau comme la plupart des solvants organiques. Il présente a la fois les
réactions typiques des alcools primaires et du cycle furane, dont la réactivité est augmentée en
milieu acide [31]. Le dosage rigoureux de la quantité d’alcool furfurylique permet d’obtenir

une mousse plus ou moins rigide selon qu’on diminue ou augmente ce solvant.

IV.2.1.1.2 Formaldéhyde

Le formaldéhyde, CH20 sous sa formule brute, est 1’aldéhyde le plus utilis¢é comme
agent durcisseur dans la préparation les produits a base de tanins (Figure IV.6). La réaction de
I’aldéhyde avec les tanins condensés donne forme a un nombre important de ponts de type
méthyléne-éther instables a partir du formaldéhyde non réagi. Ces ponts sont réarrangés

naturellement pour former des ponts méthyleéne avec libération de formaldéhyde [32].

Le formaldéhyde peut se présenter sous deux formes chimiques, solide avec le para
formaldéhyde en solution liquide, dite formaline, qui est une solution aqueuse a 37% de
formaldéhyde. Le formaldéhyde réagit plus vite car il est déja sous la forme la plus fractionnée
tandis que, pour la forme solide, le para formaldéhyde doit étre dépolymeérisé, en solution et/ou
par chauffage, pour que les réactions s’amorcent pleinement [33]. Le formaldéhyde utilisé dans
la préparation des mousses a base de tanins favorise le durcissement rapide du matériau, mais
a cause de sa volatilité, il est class¢ parmi les produits dangereux et nocifs pour
I’environnement. En conséquent, plusieurs chercheurs [30], [34], [35] ont mis au point de
nouvelles mousses de tanin utilisant d’autres aldéhydes non volatiles et moins toxiques ou
méme sans formaldéhyde, en le substituant par d’autres molécules, telles que le glutaraldéhyde
et le glyoxal. Kim et al.[34], ont mélang¢ le tanin avec le PVAc donnant un adhésif, réduisant

ainsi les émissions de formaldéhyde et des COV composés organiques volatiles.

HO

o |
= "0 OH

H0\

Figure IV.6 : Réaction entre le tanin et le formaldéhyde[33].
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IV.2.1.1.3 Ether d’éthylique

Le diéthyl éther ou éther diéthylique, appelé aussi éther éthylique ou éthoxyéthane ou
oxyde de diéthyle dont la formule est CH3-CH2-O-CH2 CH3, est un liquide limpide, incolore et
tres inflammable. C’est un solvant ayant une température d’ébullition basse (34,6°C a pression
atmosphérique) et une odeur typique. Son extréme inflammabilité et sa volatilité font qu’il est
souvent remplacé par d’autres solvants moins dangereux, mais il est encore utilisé en laboratoire
[36] . La chaleur due a I’auto-condensation exothermique de ’alcool furfurylique en milieu
acide permet I’évaporation de I’éther diéthyliquece qui génére le gonflement de la mousse, c’est
le procédé développé par Meikleham et Pizzi en 1994 pour I’obtention des premiéres mousses

de tanins [5].

L’étude faite par Lagel et al. en 2014 [37] porte sur I’influence du dosage de 1’agent
moussant. Sept mousses différentes ont été réalisées avec la quantité standard d’éther éthylique
de +/—10 % a 30% par rapport a la posologie standard de Tondi [6]. Par ses résultats, il a
constaté que plus la quantité d’agent gonflant est importante, plus la densité de la mousse obtenu
est faible et cela pour les deux mousses étudiées a base de tanins de Quebracho ou de Mimosa

(Figure IV.7).

0,13 0,13

B
_ 012 _on
£ 011 Eon
%“ 0,10 * %‘*0.10
5 009 gﬂm &
£ 008 AN £ 0,08
= \ =
@ + = L N
2 007 '-\. 20,07 N
£ \ g -
2 0,06 * i A 0,06 » \’
0,05 g 0,05 S
0,04 0,04
1,0 2,0 3,0 4.0 5.0 1.0 2,0 3,0 40 50
Masse d'éther diéthylique (g) Masse d'éther diéthylique (g)
a)

105

——
| —



Chapitre IV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

0.16 - :
RS T3 |
B o
014 [ g =H ,E’G ]
= F g !
£ pg12 L ©\ == o =
:u L i\ g 10 f‘sl
z r \ 1L T
g 01 - \ 1 2 3 4 5 6
% E 8 Mg (8) 7
g 008 oX 4
= L N
: g _
008 - H& ]
r ~g Q ]
ooa Lo e Uwv v bovu 0 Ly GT-) P T
1 2 3 4 5 &

Mass of diethyl ether (g)
b)

Figure IV.7 : Densité apparente des mousses de tanin en fonction de la quantité d'agent gonflant des
résultats obtenus par a) Lagel et al. [37] et b) Zhao et al. [38]

Dans les travaux de Zhao et al.[38] sur les mousses a base de tanin de Mimosa, 1l a d¢ja
été démontré en 2010 théoriquement et expérimentalement que la densit¢ apparente des
mousses p» est inversement proportionnelle a la quantité, m, d'agent gonflant, c'est-a-dire

oy occm”! avec un coefficient de corrélation trés proche de I’unité.

IV.2.1.1.4 Acide Para-toluene sulfonique

L’acide para-toluéne sulfonique est un sel organique acide qui provoque la
polymérisation de I’alcool furfurylique jouant le role de catalyseur dans le processus de
formation de la mousse. L’acide para-toluéne sulfonique ou acide toluéne-4-sulfonique est
présent dans le mélange en solution aqueuse a 65%. Pour les trois mélanges tanin-formaldéhyde
utilisés par G. Tondi, [30]. les temps de gel ont été mesurés et représentés dans la figure IV.8.
Le tracé de la cinétique des réactions pendant le processus de formation des trios mousses
montre un comportement trés distinct de I’une a 1’autre et a permis d’observer 1’effet du taux
d’acidité (PH) du mélange sur le temps de formation de la mousse. Tondi a aussi remarqué lors
du processus qu’une perte de masse est enregistrée, cette quantité¢ de produits provenant du
catalyseur de la polycondensation est dégagée sous forme de SOz et de toluene. Lagel ef al. en
2015 [39]. Ont remarqué que d’autres catalyseurs peuvent étre testés et il s’est avéré que ’acide
sulfurique et I’acide phénol sulfonique donnent des mousses beaucoup plus homogenes et
moins friables. Ces mousses sont d’ailleurs plus résistantes mécaniquement et elles sont

¢galement plus résistantes a I’eau que les mousses phénoliques classiques.
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Figure IV.8 : Cinétique des réactions de formation des mousses de tanins pour différentes conditions

acidite. [30].
IV.2.1. 15 Tanins

Comme on I’a indiqué dans les sections précédentes, la premi¢re mousse a 98%
biosourcé a base de tanin-furanique a €té développée par Meikleham et Pizzi en 1994 [5], et
par la suite cette formulation a ét¢ modifiée vue sa forte toxicité. Basso ef al. en 2011 et 2013
[35], [40], , Szczurek ef al. en 2014 [27] et Basso et al. en 2015 [41] ont proposé de nouvelles
gammes de mousses sans solvant et sans formaldéhyde avec les mémes caractéristiques que la
formulation initiale. De plus Basso et al. [41] et Lacoste ef al. [42] en 2015 ont fait des
modifications afin d’arriver a une meilleure isolation thermique et phonique. D’autres
recherches ont étendu leurs travaux aux mousses florales comme Basso ef al. en 2016 [43].
Toutes ces différentes formulations développées par les divers chercheurs constituent une base
sur laquelle différentes familles de mousses a base de tanin peuvent étre préparées actuellement.
Mais il s'est avéré, au cours des différents expériences et études précédemment citées, que
certaines formulations ne produisent pas de mousse, soit seule une résine liquide est obtenue,
soit un durcissement sans gonflement donnant un matériau trop dense, et soit pour un
durcissement et une expansion se produisent bien mais en donnant des mousses non homogenes.
C'est pour cette raison que le processus de moussage des mousses a base de tanin a été étudié
par Basso et al (2013). dans ses récents travaux [35], [44], ou il ont mis au point une méthode
rigoureuse. Cette méthode permet de suivre dynamiquement les principaux parametres
contrdlant le comportement moussant de toute formulation tels que la température, la vitesse de

polymérisation, la vitesse d'expansion, etc. donnant ainsi une compréhension systématique des

107

——
| —



Chapitre IV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

caractéristiques des mousses rigides résultantes. De ce fait il est important de bien sélectionner

tous les composants de la formulation et leurs origines [45].

Tableau 1V.4 : Comparaison des tanins de Mimosa et de Quebracho [23].

Extraits Type de Aspects Unité de base
flavonoide
OH
Mimosa Prorobinetinidine

Robinetinidol
.
HO 0., "

Quebracho Profisetinidine m
H

Fisetinidol

Pour notre étude, le choix s’est porté sur les tanins condensés de Mimosa et de
Quebracho (Tableau IV.4), tous deux sont classés comme des tanins condensés. Ils sont les
plus disponibles sur le marché et, fournies par la société italienne Silva-Chimica sous la
nomenclature Mimosa OP et Quebracho QSF. Leur vitesse de réaction est plus ou moins lente
par rapport aux tanins de pin et de noix de pécan dont la vitesse est six a sept fois supérieure a

celle du tanin du Mimosa [46].
IV.2.2 Préparation de la mousse

Tous les éléments (extrait de tanin, formaldéhyde a 37%, alcool furfurylique, agent
gonflant et eau) donnés dans les tableaux IV.5 et IV.6 de la formulation standard avec les
quantités de 12 g d'eau, 14,8 g d'une solution de formol a 37%, 21 g d'alcool furfurylique, 5 g
d'éther d’éthylique comme agent moussant et 60 g d'extrait de tanins de Mimosa ou de
Quebracho sont mélangés et agités mécaniquement pendant 60 s a température ambiante
jusqu'a obtenir un mélange homogéne et trés visqueux. La phase d'expansion commence
lorsqu'un catalyseur (20 g d'une solution de PTSA/acide para-toluéne sulfonique a 65 %) est

ajouté au mélange en 1’agitant mécaniquement pendant 20 s.
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Tableau IV.5: Formulation standard de mousses tanins.

Alcool Eau (g)  Formaldéhyde Tanins (g) Diethylether pTSA a
Composé | Furfurylique 37% en solution () 65% (g)
® aqueuse (g)

Dosage 10,5 6 7,4 30 3 11

N Durcisseur / Solvant  Agent réticulant Base de la Agent Catalyseur
Role des

L. agent mousse moussant
réactifs .

exothermique

Le tableau I'V.6 présente le dosage en pourcentage des ingrédients de la préparation de

la mousse a base de tanins.

Tableau 1V.6 : Formulations en pourcentage de mousses tanins.

Alcool Eau Formaldéhyde 37% Tanins  Diethylether ~ pTSA a 65%
Furfurylique (%) (%) en solution aqueuse (%) (%) (%)
(%)
15,46 8,84 10,90 44,18 4,42 16,2

Le mélange est ensuite vers¢ dans un moule en contreplaqué de dimension
34 x 20 x 20 cm® (Figure I1V.9). L'auto-condensation exothermique de 1'alcool furfurylique et la
condensation entre l'alcool furfurylique, l'extrait de tanin et le formaldéhyde ont lieu
simultanément dans le moule en bois. En méme temps, l'agent gonflant et le solvant
bouillonnent a basse température, environ 40 °C, et s'évaporent pour donner une mousse noire.
Cela fait mousser tout le mélange qui a déja commencé a durcir. La derniére étape consiste au
durcissement final du réseau tanin/furfurylique/formaldéhyde stabilisant le processus en
quelques minutes. Au bout de 10 minutes, les peaux de la mousse ont été découpées et la
structure restante a été laissée pendant 24 heures pour I’évaporation de tout 1’agent gonflant

résiduel piégé dans le réseau a cellules ouvertes de la mousse.

Figure IV.9 : Préparation des dosages de la mousse et résultats des produits obtenus.
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IV.2.2.1Problemes rencontreés lors de mise en ceuvre

Afin d’avoir une mousse cohérente a base de tanins, plusieurs tentatives de mise en
ceuvre ont été faites. En effet, des problémes sont apparus lors de la mise en ceuvre de ces
mousses. Nous avons €té confronté a des difficultés pour controler le processus de moussage
donnant une expansion anarchique de la mousse, aussi bien pour la mousse a base de tanin de
Mimosa OP ou que pour celle de Quebracho QSF (Figure IV.10.a, IV.10.b et IV.10.c). Cela est
di a une mauvaise estimation du volume du contenant ou du contenu pour avoir un bon
confinement et une bonne orientation de I’expansion de la mousse. Des moules aux dimensions
plus appropriées ont résolu ce probléme. Dans d’autres essais on a constaté la présence de
grandes cavités dans la zone inférieure du produit, ce probléme est dii & I’emprisonnement des
vapeurs de I’agent moussant sous une peau épaisse et dense qui s’est formée trés rapidement
sur la surface supérieure du matériau (Figure IV.10.d). Et on a aussi constaté la présence
d’importante bulles d’air dans 1’ensemble du produit (Figure IV.10.e, et IV.10.1), cela est
provoqué par une non homogénéisation de I’agent moussant a différents endroits du mélange
avant son évaporation. Un meilleur dosage de 1’agent moussant et le contrdle du temps et de la

vitesse d’agitation mécanique du mélange ont remédié a cet effet.

d) e) f)

Figure IV.10 : Problemes de mise en ceuvre des mousses a base de tanins.
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IV.2.2.2 Préparation des échantillons

En essayant de produire des petits blocs de mousse, il a été tres difficile d’avoir des
mousses de méme aspect structurel entre les différents essais. En conséquent, on a choisi de
produire des blocs beaucoup plus volumineux et d’en extraire des échantillons en quantité
suffisante pour effectuer I’ensemble de nos investigations (Figure IV.11). Apres la découpe de
la couche externe non homogene, six lamelles de 3 cm d’épaisseur dans la direction de
moussage Oz ont été obtenu. Par la suite ces derniéres sont découpées en cubes de dimension

3 x 3 x 3 cm® et en baguettes de section 3 x 3 cm?.

Figure IV.11 : Etapes de préparation des échantillons.

IV.2.3 Approches expérimentales

L’ensemble des essais a été effectué pour les six plaques de chaque mousse de tanins
Mimosa et Quebracho. Dans le souci d’optimiser le nombre d’échantillons pour effectuer nos
essais prévus pour déterminer les propriétés physiques et mécaniques des deux produits, on a
prévu d’effectuer les relevés non destructifs comme la masse volumique et I’analyse de la

morphologie avant les essais de caractérisation mécanique a la compression et au cisaillement.

111

——
| —



Chapitre IV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

IV.2.3.1 Analyse de la morphologie des mousses de tanins

La compréhension de la morphologie de la mousse de tanins est importante pour la suite

de nos analyses et elle est basée sur I’observation par caméra numérique a haute résolution

1y

Aréte de cellule

associée a un PC.

Face de cellule

(a)
(b) (c)
Figure IV.12 : Formes des cellules des mousses alvéolaires a) dodécaédre, b) cubiques ouverte etc.)
cubiques fermée [47]

Selon un travail de L. J. Gibson et M. F. Ashby [47] datant de 1997, les faces de la
cellule sont circonscrites par des bords solides. Les arétes sont les bords formés par
I’intersection de deux faces de la méme cellule et des cellules adjacentes, I’ensemble de ces
arétes forme la structure solide de la mousse. Si seules les arétes solides de polymeére sont
observées, la mousse considérée est dite a cellules ouvertes, par contre, si les faces sont fermées

par des membranes solides de polymere, la mousse est dite a cellules fermées (Figure IV.12).
IV.2.3.2 Détermination de la masse volumique

Les échantillons obtenus par moussage des deux formulations de tanins (Mimosa et
Quebracho) ont ¢té¢ analysés pour déterminer leurs densités respectives en utilisant deux
méthodes (méthode classique par pesée différentielle et méthode par pycnométre a gaz (Figure
IV.13)). Cette dernicre technique utilise la mesure du volume d'une substance solide dans l'air

ou dans un gaz inerte, souvent de I’hélium, le tout en fermé dans une éprouvette graduée de
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volume variable. Pour déduire la densité, il suffit de mesurer la masse avant la mesure du
volume. Il faut noter que I’on obtient la densité réelle du produit. La méthode par pesée
différentielle classique est définie par le rapport entre la masse et le volume et permet d’obtenir
la densité apparente. Il existe deux variantes, la méthode de mesure dite géométrique et la
méthode basée sur le principe d’Archimede. Il est impossible d’utiliser la deuxieme méthode
car il est difficile de remplir I’ensemble des pores de la mousse d’un liquide puis de réaliser la
pesée dans le liquide. Par conséquent la méthode de mesure géométrique est la plus appropriée.
On procéde donc au pesage des échantillons sur une balance électrique de précision
(Figure IV.13.a) avec une sensibilité de 102 g et on mesure les volumes des échantillons au pied

a coulisse.

a) b) ¢

Figure IV.13 : Dispositifs pour évaluation la densité a) pesage de [’échantillon cubique, b) pesage de
la mousse brisée et c) pycnométre Thermo Scientific Pycnomatic utilisé pour [’analyse.

IV.2.3.3 Essais destructifs de compression et cisaillement

Les propriétés mécaniques des matériaux cellulaires sont trés singuliéres par leur
structure et leurs porosités. Cette structure particuliere permet de donner une gamme
considérablement de propriétés contrairement aux matériaux classiques. Les mousses solides a
base de tanins peuvent €tre utilisées en tant que matériaux structuraux ou absorbeurs de chocs,
donc une bonne tenue mécanique doit étre exigée. Ces propriétés mécaniques peuvent étre
étudiées par des approches expérimentales sous différentes sollicitations de compression,
traction, flexion ou cisaillement. Pour leurs utilisations, les mousses sont généralement
caractérisées par leur bon rapport résistance a la compression/densité, et surtout par leur
capacité d’amortir les chocs. Etant donné que notre mousse a base de tanins est destinée a étre
une ame dans un composite sandwich partiellement biosourcé, il est donc nécessaire d’effectuer
des tests en cisaillement en plus des tests en compression uni-axiale. A cet effet, la mousse a

été découpée en cube (Figure IV.14.a et IV.14.b) et insérée entre les deux plateaux d’une
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machine d’essai pour 1’essai de compression et dans un dispositif congu spécifique pour I’essai
de cisaillement selon la norme NF P94-071-2 (Figure IV.15.b et IV.15.c). Le banc d’essai de
traction/compression est du type MTS Criterion Model 43 équipé d’une cellule de charge de
0,5 kN, avec une vitesse d’essai constante de 2 mm/min. Les éprouvettes ont été testées dans

des conditions ambiantes a 23°C et HR 57%.

b)
Figure IV.14. Echantillons des essais a) de compression et b) de cisaillement.

Cellule de charge
Plateau superieur

Systéme d’acquisitior

Plateau inferieur

Figure IV.15 : Dispositifs d’essais destructifs a) banc MTS Criterion Model 43, b) plateaux de
compression et ¢) dispositif de cisaillement.
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Figure IV.16 : Evolution des contraintes-déformation des mousses organiques et des mousses de
carbone, sous compression dans les deux directions z et x ou'y [38].

Les mousses a base de tanins sont en général des matériaux orthotropes a cause de la
direction verticale Oz du moussage du mélange (Figure IV.11), elles présentent en effet une
résistance a la compression dans le plan xOy perpendiculaire au sens d’expansion de la mousse
avec une valeur du module initial toujours inférieure a celle d’une mousse comprimée dans le
sens de son expansion (Figure IV.16) [38]. Ce résultat a été aussi €tabli pour les mousse
synthétiques comme le polyuréthane [48]. Par conséquent, 1’orientation préférentielle de la
découpe des deux types de mousse est la direction verticale Oz du moussage du mélange. Nous
avons obtenu respectivement dix échantillons destinés aux essais de compression (Figure

IV.14.a), et sept échantillons destinés aux essais de cisaillement (Figure IV.14.b).
IV.3 Résultats et discussion

IV.3.1 Morphologies des mousses de tanins

La morphologie a 1’échelle macroscopique des mousses a base de tanin pour les deux
formulations standards de Mimosa et de Quebracho est présentée dans la figure IV.17 a
différents niveaux de la découpe suivant le sens d’expansion de la mousse pour un
grossissement d’image de 100 fois. Les mousses de Mimosa et de Quebracho présentent toutes
les deux une morphologie alvéolaire, mais avec des caractéristiques distinctes 1’une de ’autre.
En d’autres termes, la taille et la forme des cellules de la mousse de Quebracho sont plus
grandes que celles de Mimosa. Les images des mousses de Quebracho montrent bien des bulles
plus ou moins sphériques a parois membranaires extrémement minces et chaque bulle renferme
un ensemble de cellules reliées entre elles comme dans une structure compacte constituée de

sphéres serrées. On observe également un allongement des cellules dans le sens de moussage.
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Par contre, les clichés des mousses de Mimosa présentent une configuration autre avec des

cellules plus étroites et ouvertes présentant une structure plus dense mais plus aérée.

Dans les conditions de découpe des échantillons, toutes les mousses présentent des pores
assez uniformes, avec une étroite répartition de leurs tailles selon chaque niveau Z; choisi
suivant la direction d’expansion de la mousse, ce comportement a été¢ aussi €tabli dans des
travaux antérieurs [38]. Ce phénomeéne est li¢ a la production et 1’accroissement synchronisée
des bulles dans I’ensemble du mélange liquide initial. Un tel processus d’expansion de la
mousse est possible si ’augmentation de la température est homogene a travers tout le matériau
pendant la réticulation du polymére. Comme on pouvait s’y attendre, les cavités sont plus
présentes dans le niveau supérieur Zs, et plus on descend vers les niveaux inférieurs plus on
observe une diminution de ces cavités. La disparition des cavités se manifeste a partir de
troisieéme niveau Z;3 pour la mousse a base de tanin de Mimosa et a partir du quatrieme niveau
Z4 pour la mousse a base de tanin de Quebracho. Ce mécanisme est dii aux fortes pressions
exercées a la base du matériau lors du moussage, les parois du moule confinent la mousse
latéralement et la libére verticalement dans son expansion, une fois sortie des limites du moule
la mousse est plus libre donnant une forme de champignon a la fin de son moussage. Le méme

phénomene a été observé pour des moules de dimension réduite.

Mousse a base de tanin de Mimosa Mousse a base de tanin de Quebracho

Z

2>
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Z3

Zy

Zs

Zs

Figure IV.17 : Evolution des microstructures des mousses a base de tanin de Mimosa et de Quebracho
en fonction de la position dans le moule de moussage.

IV.3.2 Analyse de la masse volumique

La figure IV.18 représente 1’évolution de la densité des deux mousses a base de tanins
de Mimosa et Quebracho. On désigne ici la mousse a base de tanin de Mimosa par OP et celle
de Quebracho par QSF et Z: le niveau de prélévement des échantillons suivant la direction

d’expansion de la mousse, comme indiqué précédemment. Apres dépouillement des résultats,
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on remarque que la masse volumique apparente de la mousse a base de tanin de Quebracho est
plus faible que la densité de la mousse a base de tanin de Mimosa (Figure IV.18.a). Les données
du tableau I'V.7 confirment cette différence comprise entre 7,27% et 19,27% suivant les zones
de prélevement des échantillons. Cela confirme nos observations de la morphologie des
mousses €tudiées ou I’on a constaté que la mousse a base de tanin de Quebracho a une structure

cellulaire plus grande par rapport aux cellules de la mousse a base de tanin de Mimosa.
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Figure IV.18 : Evolution de la masse volumique de la mousse a base de tanins en fonction de la
position dans le moule de moussage.

On note également que la valeur de la masse volumique apparente des deux mousses est
plus importante dans la partie inferieure des blocs de mousse produits (zone Z1) et que cette
densité diminue progressivement pour se stabiliser a un niveau bien précis de prélévement des

¢chantillons. La densité est donc plus homogene dans la partie inférieure du bloc, Z> pour la
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mousse de Quebracho et Z4 pour la mousse de Mimosa, ceci est en accord avec les observations

microscopiques montrant une microstructure plus homogene.

Suite aux relevés réalisés par pycnomeétre des masses volumiques réelles des mousses
¢tudiées, nous notons que la valeur moyenne de la densité pour la mousse a base de tanin de
Mimosa est de 1,49 + 0,01 g/cm® et de 1,43 + 0,01 g/cm® pour la mousse a base tanin de
Quebracho. Cette 1égere différence de 4,19% est due a la taille des cellules et la réticulation du
polymeére au sein de chaque mousse, en une cellule ouverte et plus dense pour la mousse de
Mimosa ou en une cellule fermée et moins dense pour la mousse de Quebracho. La densité
réelle pour tous les niveaux de prélevements Z; est presque la méme du fait que le méme dosage
standard a ét¢é utilisée pour les deux mousses donc le méme poids des mélanges et répartie dans
le bloc obtenu aprés moussage. Les valeurs moyennes des masses volumiques et leurs écarts

types pour les deux mousses sont reportées dans le tableau I'V.7.

Tableau 1V.7: Masses volumiques apparente et réelle pour les deux types de mousse.

Niveaux de Masse volumique apparente Masse volumique réelle du
prélévements plg.cm?] solide p; [g.cm?]
OP QSF OP QSF
Zs pr 0,068+0,003 0,060+0,004 pg 1,51 £0,016 1,46 £ 0,005
Zs p2  0,069+0,003 0,061 £0,003 ps 1,50 £ 0,011 1,44 £ 0,008
Zy ps;  0,070£0,003 0,064 £0,020 pg 1,50 £ 0,013 1,44 £ 0,007
Z3 p+  0,077£0,005 0,065+0,004 py 1,47 £0,016 1,43 £0,010
Z; ps  0,083+0,006 0,067+0,007  pss 1,47 £ 0,026 1,42 £ 0,005
VA ps 0,111+£0,016 0,103+£0,010  pg 1,49 £ 0,016 1,41 £ 0,006

IV.3.3 Analyse de l'essai de cisaillement

L’essai de cisaillement des cubes de mousses est réalisé en placant 1’échantillon dans
un dispositif de test spécialement développé et monté sur une machine d’essai universelle. Une
force de cisaillement est donc appliquée sur 1’éprouvette jusqu’a sa rupture. Les résultats sont
donnés en termes de force et déplacement. A partir des données brutes des essais, un
dépouillement est réalisé par un programme Matlab, dans le but de déterminer le comportement
des deux mousses. Ce programme permet un tracé des courbes pour chaque échantillon, puis
de la courbe moyennes contrainte-déformation propres a chaque niveau de prélévement sur les
deux blocs de mousses de Mimosa et de Quebracho. 11 détermine enfin leurs propretés

mécaniques au cisaillement.
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Chapitre IV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

IV.3.3.1Mousse a base de tanin de Mimosa

La courbe expérimentale (Figure IV.19.a) est représentative de 1I’ensemble des courbes de
nos essais de cisaillement, le comportement en cisaillement de la mousse de Mimosa peut se

décomposer en trois phases principales, a savoir :

v' une premiére phase qui correspond a courbe linéaire ascendante jusqu’a une contrainte
moyenne maximale de 40.10° Pa proportionnelle a la déformation y, sa pente permet de
déterminer le module de cisaillement G de la mousse ;

v une phase de comportement non linéaire dans laquelle la contrainte maximale est
atteinte, caractérisée par un palier, ou on observe une augmentation de la déformation
avec une contrainte presque constante ;

v" une troisiéme et derniére phase, ol on constate une diminution de la contrainte appliquée
et une augmentation de la déformation jusqu'a la rupture totale de 1'échantillon.

Les valeurs moyennes de caractéristique au cisaillement et leurs écarts types de la

mousse de Mimosa sont reportées dans le tableau IV 8.
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Figure IV.19 : Evolution de la contrainte de cisaillement en fonction de la déformation pour la mousse
de Mimosa.
Tableau 1V.8: Proprietés de cisaillement de la mousse a base de tanin de Mimosa.

Densité G [MPa] T [kPaf Vul%]
pi 0,068 + 0,003 0,36 £ 0,04 20,46 + 1,59 73,84 £5.22
P2 0,069 + 0,003 0,63 +0,17 46,40 + 6,42 68,00 +£4,30
P3 0,070 £+ 0,003 0,66 + 0,17 45,22 + 4,99 65,49 £3,16
P4 0,077 +£ 0,005 0,89 £ 0,27 45,67 5,79 58,25+ 8,59
pPs 0,083 + 0,006 1,27+0,22 58,97 £ 10,96 77,27 £ 1,27
Pé 0,111+ 0,016 1,02 £0,34 63,03 11,84 71,41 £ 0,66

On remarque que les mousses prélevées aux niveaux Z3 et Zs de masse volumiques
respectives 0,077 et 0,083 g/cm® ont de meilleures performances par rapport aux autres
¢chantillons. Ceci s'explique par ’homogénéité et ’absence de cavités dans ces zones, qui est
traduite par la réduction de la section cisaillée apparente dans les échantillons choisis. On a
¢galement remarqué un phénoméne de pré-compression au début du processus des essais
destinés aux échantillons des parties inférieures du bloc de mousse (Figure IV.20). En revanche
les parties supérieures de 1’échantillonnage subissent directement le cisaillement au démarrage
de I’essai. Nous notons aussi que le cceur du bloc de mousse représenté par les niveaux Z2, Z3
et Z4, caractérisée par une constance de la masse volumique apparente p;a une stabilité en terme

de résistance au cisaillement ultime (Figure 1V.20.b).
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Figure IV.20 : Caractéristiques mécaniques de la mousse a base de tanin de Mimosa.

IV.3.3.2 Mousse a base de tanin de Quebracho

La figure 1V.21.a traduit le comportement typique en cisaillement de la mousse de
Quebracho. On retrouve la méme allure et les trois mémes phases de comportement que pour
la mousse de Mimosa (Figure 1V.20.a), mais le comportement de la mousse de Quebracho
présente la particularité d’étre plus instable avec des courbes plus bruitée, moins lisse. Ce
phénomene est di a la différence de la morphologie des deux mousses, la premiere est a cellules
ouvertes de taille réduite et compacte, alors que la second renferme des cellules fermées de
taille plus importante dans un réseau polymere vitreux cassant et fragile. L’effondrement des
cellules sous les efforts se produit brutalement et en cascades, donnant ce comportement

macroscopique instable.
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Figure IV.21 : Evolution de la contrainte de cisaillement en fonction de la déformation pour la mousse
de Quebracho.

L'analyse du comportement au cisaillement, développée précédemment, a été reproduite
pour la deuxiéme mousse et sa résistance au cisaillement est déduite des courbes contrainte-
déformation enregistrées pour une large gamme d’éprouvettes relevées le long de ’axe
d’expansion de la mousse. On a observé dans la plupart des essais I’absence du phénomene de
pré-compression au début du déroulement des essais pour les échantillons de tous les niveaux
de prélévement (Figure IV.22). Le tableau IV.9 détaille les propriétés moyennes au cisaillement
de la mousse de Quebracho. Le module de cisaillement, la déformation et contrainte ultime
sont comparables a ceux de la mousse de Mimosa. Les résultats obtenus sont assez satisfaisants
en terme de valeurs moyennes pour chaque sot de la masse volumique p; et cela a cause de la

morphologie de la mousse de Quebracho.
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Tableau 1V.9: Propriétés de cisaillement de la mousse a base de tanin de Quebracho.

Densité G [MPa] tu[kPa] Yul%]
P1 0,060 £ 0,004 0,80 £0,10 32,76 £4,37 69,71 £1,31
P2 0,061 £ 0,003 0,55+0,16 31,59 £4,64 66,16 +£ 4,07
P3 0,064 £ 0,020 0,92+ 0,27 42,58 + 8,99 59,30 4,11
P4 0,065 £ 0,004 0,76 + 0,15 35,45+ 3,04 67,64 £1,26
pPs 0,067 + 0,007 0,57 £0,15 40,08 + 4,02 70,52 + 3,83
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Contrainte de cisaillbment [KPa]

pl p2 3 M ]

el p2 Pl P [
La densité [g/cm"3]

La densité [g/em"3]

a) Module de cisaillement G b) Contrainte de cisaillement ultime 7,

35 4

Deformation [%]

pl p2 3 pd ps
La densité [g/em"3]

¢) Déformation de cisaillement ultime y,

Figure IV.22 : Caractéristiques mécaniques de la mousse a base de tanin de Quebracho.
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IV.3.4 Analyse de I’essai de compression

Durant un essai de compression d’une mousse, la courbe contrainte-déformation,
décrivant le comportement global de cette derniére est en général caractérisée par trois zones
bien définies : une déformation ¢€lastique linéaire (1), suivie d’un plateau de compression a
contrainte presque constante (2), puis d’un un accroissement rapide de la contrainte (3) (effet
densification) (Figure IV.23.a) [49], [50]. De plus, en complément de ce comportement général,
les mousses sont aussi classées comme élastomére, élastoplastique (ductile) ou élastique-fragile
(cassant) selon la réponse mécanique observée dans la zone (2) du plateau de compression
(Figure IV.23). Ces trois types de comportement ont été identifiés pour différentes formulations

de mousses a base de tanins dans plusieurs travaux récents [49].

ELASTOMERIC FOAM ELASTIC-PLASTIC FOAM
[%)] - 0 |11 2 I3
ﬂ Densification—" g [ Densiﬁceit\on
o X |
= = | I
w %] I |

Plateau (elastic buckling) Plateau (plastic yielding)
Linear elasticity (bending) I Linear elasticity (bending)!
0 1
0 STRAIN 1 STRAIN
a) b)

ELASTIC-BRITTLE FOAM

Densification

STRESS

Platkau (brittle crushing)
Linear elasticity (bending})

0 STRAIN !

c)

Figure IV.23 : Comportements mécaniques des mousses a) élastomere, b) élastoplastique, c)
élastique-fragile [49], [50].

Les deux mousses de Mimosa et de Quebracho ont été testées en compression. Les
courbes de contrainte-déformation de quelques échantillons de mousse seront représentées dans

les figures IV.24 et IV.27 ; I’ensemble des essais ne sont pas tous affichés pour plus de clarté.
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IV.3.4.1Mousse a base de tanin de Mimosa

Tous les échantillons de mousse de Mimosa présentent des comportements similaires et
les courbes contrainte-déformation obtenues ont un comportement typique d’un matériau rigide
cellulaire élastoplastique. Il est a noter que, comme défini sur la Figure 1V.24.a, le module
¢lasticité E, ét€¢ mesuré comme la pente moyenne de la partie linéaire de la courbe en dessous
d’une déformation & = 10%, la contrainte seuil au plateau op a été estimée comme la contrainte
moyenne dans I’intervalle de 10 a 45% de déformation et la contrainte ultime o a été considérée
comme la contrainte la plus élevée mesurée dés que la déformation est supérieure a 10%. La
déformation de densification & a été prise comme le point d'intersection entre la ligne
horizontale du plateau de contraintes et la ligne tangente de courbe de la zone de densification.
De nouveau le dépouillement des résultats est effectué¢ a I’aide d’un programme Matlab. Les
résultats moyennés le long du sens d’expansion de la mousse sont présentés en détail en

fonction de la masse volumique apparente p; (Tableau IV.10).
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Figure IV.24 : Evolution de la contrainte de compression en fonction de la déformation pour la
mousse de Mimosa.

Tableau 1V.10: Propriétés mécaniques de la mousse a base de tanin de Mimosa.

p [g/cm’] E [MPa] o, [kPa] £ [%] 0, [kPa] & [%]
pr 0068 | 1,52+047  61,9+105 11,49+ 1,47 765+137  69,5+14
p2 0,069 | 1,69+0,30 65,3 +2,9 11,41 £1,68  990+£64  64,9+49
ps 0,070 | 2,15+0,24 84,4+ 8,0 10,162,222  838+11,6 71,1+14
ps 0077 | 2,07+046  975+18.8 10,11+233 108,5+16,8 63,5+3,5
ps 0083 | 2,54+0,71  1259+26,5  10,02+2,13  1251+21,7 642+17
ps 0111 | 232+043  1292+16,1 9,18 + 1,73 1278+£6,6  68,5+2,8

La figure IV.25 présente les propriétés mécaniques pour différents niveaux du bloc de
mousse a base de tanin de Mimosa. On remarque que le module d’élasticité est stable pour les
niveaux pour des masses volumiques apparentes conséquentes supérieures a 0,07 g/cm?, puis
diminue pour des densités inférieures a cette valeur dans le bloc de mousse. Cette diminution
est due a une non homogénéisation en hauteur de la structure cellulaire du produit ou la base
du bloc est plus compacte que son sommet. La méme observation est obtenue pour la contrainte
ultime. On note aussi que la déformation élastique est presque stable pour le cceur du bloc de

mousse qui correspond aux sections les plus homogenes de masse volumique p comprise entre

0.07 et 0.083 g/cm’.
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Figure IV.25 : Caractéristiques mécaniques de la mousse a base de tanin de Mimosa.

La figure IV.26 matérialise 1’état des échantillons apres les essais de compression ot on
a constaté qu’au cours des essais les éprouvettes de la partie supérieure du bloc de mousse sont
plus élastiques que celles de la partie inférieure. Les premiers spécimens sont en effet plus
fragilisés par les discontinuités matérielles générées par la présence de cavités avec une

déformation ¢lastique réduite. En revanche, les échantillons des zones supérieures se
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compriment naturellement sous 1’action des efforts axiaux suivant Oz et reviennent a leur état

pseudo-initial aprés déchargement.

Z1 Z2 73 74 z5 76

Figure IV.26 : Observation des échantillons aprés un essai de compression monotone.
IV.3.4.2 Mousse a base de tanin de Quebracho

Le méme protocole d’essai a été suivi pour la caractérisation en compression de la
mousse de Quebracho. Selon la figure 1V.27, il est intéressant de noter qu’au cours de la
premiere phase ¢lastique, le module d'Young est relativement constant est identique pour tous
les échantillons d’'une méme zone, ici il est d’environ 1,7 MPa. Commengant en moyenne a
15% de déformation, la région du plateau de contrainte n'est pas bien définie en raison de
grandes instabilités et d’un plateau avec une pente positive. Afin de comparer les échantillons
aussi fidelement que possible, la résistance a la compression a été prise a 20% de déformation.
Pour cette seconde mousse tous les paramétres mécaniques sont reportés dans le tableau IV.11.
On peut déduire de ces résultats que, malgré une densité relativement proche (Figure IV.28), la
mousse a base de tanin de Quebracho présente des valeurs de module de Young et de résistance
a la compression nettement inférieures a la premicre formulation a base de Mimosa. Pour les
deux types de mousses, la zone ¢lastique linéaire de la courbe contrainte-déformation
correspond a la flexion des arétes et des faces des cellules, tandis que la zone de densification
est le résultat de I'effondrement total des faces des cellules et de leurs arétes. Mais la mousse a
base de tanin de Quebracho a un comportement €lastique-fragile traduit par un long plateau
irrégulier inscrit entre 20% a 70% de déformation (Figure IV.27). Ce comportement résulte du
concours des zones affaissées et non effondrées de cellules typiques de la mousse a articulation

plastique et a rupture fragile des parois cellulaires constitutives.
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Figure IV.27 : Evolution de la contrainte de compression en fonction de la déformation pour la
mousse de Quebracho.

Tableau 1V.11: Propriétés mécaniques de la mousse a base de tanin de Quebracho.

p [g/em’] E [MPa] 0. [kPaf &[%] g, [kPaj &[%]
pi 0,060  1,27+026  74,49+2228  13,63+£257 72,46+16,95 71,58+3,29
pz 0,061 1,61+028  8427+16,63  12,36+2,51  82,03+1228 7520+1,65
ps 0,064 1,71+021  80,01+14,53  1137+426  81,45+13,63 72,98+3,26
pe 0,065 1,75+0,19  90,71+11,42  11,93+392  87,88+9,62  74,14+244
ps 0,067 1,62+033  9926+0833  12,76+230  9539+19,03 70,22+ 1,74
ps 0101  225+053 10039+30,03 10,77+3,53  9583+13,75  48,7+3,58

La figure IV.28 présente les propriétés mécaniques moyennes de la mousse a base de

tanin de Quebracho en fonction de la masse volumique p: de chaque échantillon. On a observé
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que, les propriétés des spécimens a masse volumique p1 et ps ont respectivement des valeurs
moyennes basses et ¢levées par rapport au cceur du bloc de mousse. Par contre, on remarque
une certaine régularité des propriétés au sein de la zone centrale avec une stabilité de la masse
volumique. On peut en déduire que le niveau inférieur du bloc a des propriétés mécaniques
remarquables du fait de sa morphologie et de sa discontinuité structurelle, contrairement au
sommet du bloc de mousse, ou cette zone acquiere une certaine souplesse tout en gardant son
aspect fragile et cassant. On note également qu’apres les essais de compression les échantillons

sont totalement détériorés sans aucune exception.
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Figure IV.28 : Caractéristiques mécaniques de la mousse a base de tanin de Quebracho.

IV.4 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons déterminé les propriétés physique et mécanique par des
approches expérimentales pour deux mousses a base de tanins parmi les plus disponibles sur le
marché (Mimosa et quebracho), et qui vont étre utilisées comme ame pour un sandwich
partiellement biosourcé. La formulation standard des mousses a base de tanin a été utilisée pour
les deux types de mousses. A 1’échelle macroscopique on a observé différents tailles et formes
de cellules pour les deux mousses ¢laborées, principalement dans le sens d’expansion de la

mousse.

v' Les analyses effectuées sur les échantillons pour déterminer la masse volumique selon
deux méthodes, classique et par pycnometre, ont permis de comparer les résultats des
deux mousses. Les masses volumiques apparente sont plus stable pour la mousse de
tanin de Mimosa (valeur moyenne 1,49 £ 0,013 g/cm?) que pour la mousse de tanin de
Quebracho (valeur moyenne 1,43 + 0,013 g/cm?), mais les densités solides dépendent
du mode de moussage, de I’expansion le long de I’axe de moussage et de la réticulation
du polymeére au sein de chaque mousse.

V" Les tests mécaniques en compression sur les échantillons des deux produits permettent
d’identifier le type de comportement des mousses étudiées avec un comportement
¢lastoplastique pour la mousse de tanin de Mimosa et élastique fragile pour la mousse
de tanin de Quebracho. Cela est principalement di aux types de structure cellulaire
rencontrée au sein de ces mousses ou la premiére a une morphologie alvéolaire ouverte

et la seconde présente des cellules fermées.
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Ces résultats ont permis d’estimer les différentes propriétés mécaniques en compression et au
cisaillement propres a chaque mousse. Elles seront trés importantes dans 1’évaluation de
I’efficacité de ’ame au sein de la structure sandwich, les mousses de Mimosa ou de Quebracho

étant destinées a constituer une ame de matériau sandwich.

v Les essais ont montré que la mousse de tanin de Mimosa est plus performante en
compression que celle de tanin de Quebracho avec une rigidité et une contrainte ultime
respectifs Eop= 2,54 MPa, Eosr= 1,75 MPa et ocor= 125,58 kPa, opsr = 99,26 kPa.
Cette qualité est aussi acquise en cisaillement pour la mousse de tanin de Mimosa pour
laquelle le module optimale Gop= 1,27 MPa surpasse Gosr= 0,92 MPa et la contrainte
ultime de cisaillement zor = 58,97 kPa surpasse zosr= 42,58 kPa. En ce qui concerne
les propriétés mécaniques moyennes maximales de compression et cisaillement, elles

ont été constatées pour les échantillons du coeur des deux blocs de mousses.

133

——
| —



ChapitreIV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

IV.5 Références

[1] D. Weaire et R. Phelan, « The physics of foam », J. Phys. Condens. Matter, vol. 8, n° 47,
p. 9519-9524, nov. 1996.

[2] X. Li, « Mousses rigides et élastiques a base de tannins et d’albumine — Préparation,
caractérisation et modification », Thése de 1’Université de Lorraine, 2013.

[3] A. H. Landrock, « 6 - Solvent cementing and adhesive bonding of foams », in Handbook
of Plastic Foams, A. H. Landrock, Ed. Park Ridge, NJ: William Andrew Publishing, 1995,
p. 267-277.

[4] S. Giovando, « Modification et stabilisation de la réactivit¢ de tanins traités
chimiquement : applications a la préparation de résines adhésives et de mousses
écosoutenables », Thése de 1’Université de Lorraine, 2013.

[5] N. Meikleham, A. Pizzi, et A. Stephanou, « Induced accelerated autocondensation of
polyflavonoid tannins for phenolic polycondensates. I. 13C-NMR, 29Si-NMR, X-ray, and

polarimetry studies and mechanism », J. Appl. Polym. Sci., vol. 54, n° 12, p. 1827-1845,
déc. 1994.

[6] G. Tondi, A. Pizzi, et R. Olives, « Natural tannin-based rigid foams as insulation for doors
and wall panels », Maderas Cienc. Tecnol., vol. 10, n° 3, 2008.
[7] C. Lacoste, A. Pizzi, M.-C. Basso, M.-P. Laborie, et A. Celzard, « Pinus pinaster

tannin/furanic foams: PART I. Formulation », Ind. Crops Prod., vol. 52, p. 450-456, janv.
2014.

[8] C. Lacoste, A. Pizzi, M.-P. Laborie, et A. Celzard, « Pinus pinaster tannin/furanic foams:
Part I1. Physical properties », Ind. Crops Prod., vol. 61, p. 531-536, nov. 2014.

[9] G. Tondi et A. Pizzi, « Tannin-based rigid foams: Characterization and modification »,
Ind. Crops Prod., vol. 29, n° 2, p. 356-363, mars 2009.

[10] G. Tondi, S. Wieland, T. Wimmer, M. F. Thevenon, A. Pizzi, et A. Petutschnigg,
« Tannin-boron preservatives for wood buildings: mechanical and fire properties », Eur.
J. Wood Wood Prod., vol. 70, n° 5, p. 689-696, sept. 2012.

[11] A. Pizzi, H. Scharfetter, et E. W. Kes, « Adhesives and techniques open new possibilities
for the wood processing industry: Part 1: Experience with tannin based adhesives », Holz
Als Roh- Werkst., vol. 39, n° 3, p. 85-89, mars 1981.

[12] X. Zhou, « Evolution des colles a panneaux bois extérieurs synthétiques(MUF), colles
naturelles et soudage sans colle », These de I’Université de Lorraine, 2013.

[13] T. Tabarsa, S. Jahanshahi, et A. Ashori, « Mechanical and physical properties of wheat
straw boards bonded with a tannin modified phenol-formaldehyde adhesive », Compos.
Part B Eng., vol. 42, n° 2, p. 176-180, mars 2011.

[14] B. Ndazi, J. V. Tesha, S. Karlsson, et E. T. N. Bisanda, « Production of rice husks
composites with Acacia mimosa tannin-based resin », J. Mater. Sci., vol. 41, n°® 21, p.
6978-6983, nov. 2006.

[15] E. T. N. Bisanda, W. O. Ogola, et J. V. Tesha, « Characterisation of tannin resin blends
for particle board applications », Cem. Concr. Compos., vol. 25, n® 6, p. 593-598, aott
2003.

134

=
| —



ChapitreIV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

[16] A. Moubarik, A. Pizzi, A. Allal, F. Charrier, et B. Charrier, « Cornstarch and tannin in
phenol-formaldehyde resins for plywood production », Ind. Crops Prod., vol. 30, n° 2, p.
188-193, sept. 2009.

[17] G. Vazquez, G. Antorrena, J. L. Francisco, et J. Gonzélez, « Properties of phenolic-tannin
adhesives from pinus pinaster bark extracts as related to bond quality in eucalyptus
plywoods », Holz Als Roh- Werkst., vol. 50, n° 6, p. 253-256, juin 1992.

[18] E. von Leyser et A. Pizzi, « The formulation and commercialization of glulam pine tannin
adhesives in Chile », Holz Als Roh- Werkst., vol. 48, n° 1, p. 25-29, janv. 1990.

[19] P.J. Navarrete Fuentes, « Adhésifs naturels a base de tanin, tanin/lignine et tanin/gluten
pour la fabrication de panneaux de bois », These de 1’Université de Lorraine, 2011.

[20] A. Trosa et A. Pizzi, « A no-aldehyde emission hardener for tannin-based wood adhesives
for exterior panels », Holz Als Roh- Werkst., vol. 59, n° 4, p. 266-271, aott 2001.

[21] A. Pizzi et al., « High resin content natural matrix—natural fibre biocomposites », Ind.
Crops Prod., vol. 30, n° 2, p. 235-240, sept. 2009.

[22] A. Nicollin, R. Kueny, L. Toniazzo, et A. Pizzi, « High-density biocomposite from natural
fibers and tannin resin », J. Adhes. Sci. Technol., vol. 26, n° 10, p. 1537-1545, juin 2012.

[23] G. Tondi, C. W. Oo, A. Pizzi, A. Trosa, et M. F. Thevenon, « Metal adsorption of tannin
based rigid foams », Ind. Crops Prod., vol. 29, n° 2, p. 336-340, mars 2009.

[24] J. E. Arbaoui, « Etude comparative et caractérisations mécaniques des structures
sandwichs multicouches », Thése de 1’Université de Lorraine, 2009.

[25] G. Tondi, W. Zhao, A. Pizzi, G. Du, V. Fierro, et A. Celzard, « Tannin-based rigid foams:
A survey of chemical and physical properties », Bioresour. Technol., vol. 100, n° 21, p.
5162-5169, nov. 2009.

[26] M. Letellier, « Optimisation de mousses de carbone dérivées de tannin par 1’étude et la
modélisation de leurs propriétés physiques », These de 1I’Université de Lorraine, 2015.

[27] A. Szczurek, V. Fierro, A. Pizzi, M. Stauber, et A. Celzard, « A new method for preparing
tannin-based foams », Ind. Crops Prod., vol. 54, p. 40-53, janv. 2014.

[28] U. H. B. Abdullah, « Développement de stratifiés de papiers imprégnés a base de résine
de tannin de mimosa et d’alcool furfurylique », Thése de 1’Université de Lorraine, 2014.

[29] L. Hu et al., « Catalytic conversion of biomass-derived carbohydrates into fuels and
chemicals via furanic aldehydes », RSC Adv., vol. 2, n® 30, p. 11184, 2012.

[30] G. Tondi, « Développement de résines de polycondensation a base de tanins pour produits
industriels écologiques et innovants Mousses rigides et produits de préservation bois. »,
Thése de I’Université Henri Poincare, 2009.

[31] A. Nicollin, « Développement de matériaux composites écologiques a base de résines de
tannins et de renforts de fibres végétales. », Theése de I’Université de Lorraine, 2014.

[32] A. Pizzi et K. L. Mittal, Ed., Handbook of adhesive technology, 2nd ed., rev.Expanded.
New York: M. Dekker, 2003.

[33] A. Sauget, « Développement de matériaux composites fibreux hautes performances a
matrice bio-sourcée », Thése de 1I’Université de Lorraine, 2014.

[34] S. Kim, « Environment-friendly adhesives for surface bonding of wood-based flooring
using natural tannin to reduce formaldehyde and TVOC emission », Bioresour. Technol.,
vol. 100, n°® 2, p. 744-748, janv. 2009.

135

=
| —



ChapitreIV Caractérisation mécanique des mousses de tanin

[35] M. C. Basso, S. Giovando, A. Pizzi, A. Celzard, et V. Fierro, « Tannin/furanic foams

without blowing agents and formaldehyde », Ind. Crops Prod., vol. 49, p. 17-22, aott
2013.

[36] M. Thebault, « Développement de trois différents types de matériaux innovants a base de
tannins », Thése de I’Université de Lorraine, 2014.

[37] M. C. Lagel, A. Martinez de Yuso, A. Pizzi, A. Celzard, et V. Fierro, « Développement et
caractérisation de mousses a base de tanins de Quebracho », Mater. Tech., vol. 102, n° 1,
p. 104, mars 2014.

[38] W. Zhao, A. Pizzi, V. Fierro, G. Du, et A. Celzard, « Effect of composition and processing
parameters on the characteristics of tannin-based rigid foams. Part I: Cell structure »,
Mater. Chem. Phys., vol. 122, n° 1, p. 175-182, juill. 2010.

[39] M.-C. Lagel, « Développement de nouveaux matériaux a base de polymeéres naturels et
leurs applications », Theése de I’Université de Lorraine, 2015.

[40] M. C. Basso, « Green, Formaldehyde-Free, Foams For Thermal Insulation », Adv. Mater.
Lett., vol. 2,n° 6, p. 378-382, déc. 2011.

[41] M. C. Basso, M.-C. Lagel, A. Pizzi, A. Celzard, et S. Abdalla, « First Tools for Tannin-
Furanic Foams Design », BioResources, vol. 10, n° 3, p. 5233-5241, juill. 2015.

[42] C. Lacoste et al., « Pine (P. pinaster) and quebracho (S. lorentzii) tannin-based foams as
green acoustic absorbers », Ind. Crops Prod., vol. 67, p. 70-73, mai 2015.

[43] M. C. Basso, A. Pizzi, F. Al-Marzouki, et S. Abdalla, « Horticultural/hydroponics and
floral natural foams from tannins », Ind. Crops Prod., vol. 87, p. 177-181, sept. 2016.

[44] M. C. Basso, A. Pizzi, et A. Celzard, « Dynamic Monitoring of Tannin-based Foam
Preparation: Effects of Surfactant », BioResources, vol. 8, n® 4, p. 5807-5816, sept. 2013.

[45] C. D. Sanchez, « Nouvelles méthodes d’optimisation et de caractérisation de mousses a
base de tanins pour I’isolation thermique du batiment », Theése de I’Université de Lorraine,
2017.

[46] A. Pizzi, N. Meikleham, B. Dombo, et W. Roll, « Autocondensation-based, zero-emission,
tannin adhesives for particleboard », Holz Als Roh- Werkst., vol. 53, n° 1, p. 201-204,
janv. 1995.

[47] L. J. Gibson et M. F. Ashby, Cellular Solids: Structure and Properties, 2¢ éd. Cambridge
University Press, 1997.

[48] L. Gong, S. Kyriakides, et W.-Y. Jang, « Compressive response of open-cell foams. Part
I: Morphology and elastic properties », Int. J. Solids Struct., vol. 42, n° 5, p. 1355-1379,
mars 2005.

[49] 1. K. Mohammed, M. N. Charalambides, J. G. Williams, et J. Rasburn, « Modelling the

deformation of a confectionery wafer as a non-uniform sandwich structure », J. Mater.
Sci., vol. 48, n° 6, p. 2462-2478, mars 2013.

[50] L. J. Gibson, M. F. Ashby, J. Zhang, et T. C. Triantafillou, « Failure surfaces for cellular
materials under multiaxial loads—I.Modelling », Int. J. Mech. Sci., vol. 31, n° 9, p. 635-
663, janv. 1989.

136

=
| —



FEtude expérimentale des
‘/ poutres sandwichs

Chapitre

biosourceés

Sommaire Page
V.1 INIOAUCHON ......eeieieiieieeieete ettt se e 138
V.2 Matériel et teChNiqUE A’ESSAI .......cveeerierreriereeteereereereereeretee e ere e e ere e eseeseesens 142
V.2 1 MAETIAUX ....c.veueevenieriieeeesenieteteeestesesseseseseesessesesseseesessesassessssessesassesensesessessesenes 142
V.2.2 Préparation des éChantillons ............cc.ccveeveeueereeereeeenreerenreeecsreeeesee e eveeseenne 143
V.2.2.1 Préparation deS PEAUX ...........ceeeereereererrenrenserseseeeserseseesseseeseeseeseesessensens 144
V.2.2.2 Préparation deI'AIME ..........c.eovveerieeeeeeeeeceeete ettt e veeneen 145
V.2.2.3 Préparation des échantillons de panneaux sandwich..............c.ccccceveenee. 146
V.2.3 Protocole eXpérimental .............cceevevueeeecienieeeenreeeecreeeeereeeeseeseese e esnenseenns 147
V.2.4 Théories des poutres SANAWICKS ...........cc.cveveeeeeeeeeeeereereee e eseesesennes 150
V.2.4.1Calcul de la contrainte normale en flexion o ..........cccceeveeveneenienenseennenne. 151
V.2.4.2 Contrainte de cisaillement 7 de 'ame...........ccceverirenecenecereneeneneenennes 151

V.3 Résultats et diSCUSSIONS .......cc.cvreriruerieinieieienietriet ettt saens 152
V.3.1FlexXion troiS POINES .......ccciieieeiecieccteecteeee et ete et eeeaesveesae e e e saeeaeeneeas 152
V.3.11Présentation des TESULLALS ..........cccverieerieninieieirieenieteiesteeste st 152
V.3.1.2 Effet de 1'épaisseur sur le comportement des poutres sandwichs........... 154
V.3.1.3 Effet du type d’ame sur le comportement des poutres sandwichs.......... 154
V.3.1.4 Parametres élastiques des poutres sandwichs.............ccceeveveereeeereenene. 156
V.3.1.5 Modes d’endommagemMent ..........ccceecveevierrieeneeneenieenisessiessseeseesseesssesssenns 159

V.4 CONCIUSIONS ...ttt ettt et st et st et et et e e st ssessessessessessensensens 163

5 Réfé 165
V. CIETETICES ...oeiiiiiiiiiiiiiii ittt e ettt ettt saetsasaesasaesasassassssassssassssnssnsnsans




ChapitreV Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

V.1Introduction

Les matériaux sandwichs par leurs différentes configurations et composants présentent
des propriétés mécaniques trés remarquables (rigidité a la flexion €levée, capacité d'absorption
d'énergie, résistance aux chocs, faible densité, haute résistance a l'usure et a la corrosion,
possibilité d’obtenir des formes complexes, etc.) [1]-[5]. Le comportement mécanique, les
performances et les différents modes de ruines par compression, cisaillement ou indentation et
décollement, ou pliage de ces structures dépendent essentiellement des propriétés mécaniques
et de la géométrie de leurs constituants [1]—[5]. Les structures sandwichs sont constituées de
deux peaux, supérieure et inférieure, a haute rigidité a la flexion renfermant une ame légére a
faible densité (Figure V.1). Dans ce type de structures, les peaux supportent la traction et la
compression, tandis que I’ame assure le transfert de charges et résiste au cisaillement
transversal. Une structure en sandwich acquiere donc une rigidité importante en €cartant des
plaques en composites monolithiques et en y insérant une ame ¢épaisse et 1égere, les deux étant
liées par I’intermédiaire d’un adhésif de méme nature ou de nature différente a ce qui est utilisé
dans les deux composants. Les principaux soucis du concepteur des structures sandwichs sont
de choisir les matériaux appropriés constituant la structure et de déterminer les épaisseurs
respectives des peaux et de I’ame de fagon a ce qu’elles résistent aux moments fléchissant, au

cisaillement et aux contraintes axiales induites par les différentes sollicitations.

De par leurs performances, les structures sandwichs ont donc été largement utilisées dans divers
secteurs industriels (aéronautique, aéronautique, automobile, naval, €lectronique, construction,
infrastructure, etc.) [6]. Le choix de la composition d’une structure sandwich dépend
principalement de la rigidité a la flexion voulue. Cependant, la rigidité en flexion n'est souvent
pas suffisante pour trancher sur la performance d'un panneau sandwich, car la flexion
s’accompagne toujours par d’autres sollicitations comme la traction dans le plan et la

compression hors-plan ou le cisaillement transverse.

Pl S P o U i Structure sandwich
1
Adhésif Ame >
|
Peau infeiour i |

Figure V.1 : Constitution des structures sandwichs[7].

Le noyau (ame), en tant qu’élément principal des structures sandwichs, a fait I’objet de

plusieurs travaux démontrant que la nature et la disposition géométrique de ce composant
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peuvent augmenter les propriétés de compression (résistance a la flexion et au flambage), la
rigidité au cisaillement, et la capacité d'absorption de l'énergie, qui permet une meilleure
résistance aux chocs dynamiques [4], [5]. Ainsi, doubler I'épaisseur conduit a une augmentation
de la rigidité de sept fois avec un surpoids trés négligeable de 4% ; de méme une multiplication
de 1'épaisseur par quatre accroit la rigidité de 37 fois avec une augmentation du poids de 6%
(Tableau V.1) [8], [9]. Le bois de balsa, les structures en nid d’abeille, les fermes en treillis et
les motifs ondulés ou la mousse polymeére et plus récemment les mousses métalliques sont les

noyaux les plus couramment utilisés.

Tableau V.1 : Effet de ['épaisseur de I’ame du sandwich sur ses paramétres caractéristiques [S].

Matériau solide Epatffeur de Epal;s*;veur de
Pdme P’dme
3t
¥
= .
t
L ¢ [T
g 4t
=
Raideur 1,0 7,0 37,0
Résistance a la flexion 1,0 3,5 9,2
Poids 1,0 1,03 1,06

Les noyaux en nid d'abeilles poreux ont fait I’objet de nombreuses études par approches
analytiques, numériques et expérimentales montrant ainsi leurs performances supérieures par
rapport aux autres types d’ame. De la méme manicre, cette structure offre des potentialisées tel
que I’isolation thermique, 1’amortissement des chocs, 1’absorption radar, la corrosion et une
résistance exceptionnelle [10]-[13]. Particuliérement les noyaux en nid d'abeilles, en Nomex,
ou en aluminium absorbent beaucoup d'énergie lorsqu'ils sont écrasés dans la direction hors

plan [6].

Les ames en mousse et particulierement les mousses en polyuréthane ont fait que les
sandwichs sont une structure polyvalente pour des applications allant des ¢léments de
construction de base aux matériaux d'ingénierie avancés. Cette gamme diversifiée
d'applications a donné a ces matériaux sandwichs une position distinctive dans le monde de
l'ingénierie d'aujourd’hui. Ces noyaux ont des structures cellulaires qui peuvent résister a de
grandes déformations plastiques a une contrainte constante appelée contrainte de plateau. Les

performances des poutres sandwichs avec des noyaux en mousse sous flexion trois points ont
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¢été étudiées par de nombreux chercheurs, a la fois expérimentalement et numériquement. Les
études menées sur les poutres sandwichs durant ces derniéres décennies visent a déterminer le
mode d’endommagement, les paramétres d'absorption d'énergie et leurs performances en
sollicitation statique et dynamique. L’¢tude du comportement en flexion a quatre points de
poutres sandwichs avec des noyaux en mousse a permis de montrer les mécanismes
d'endommagement des poutres dus a 1'écrasement de la mousse et a la rupture des peaux sous
I’effet des sollicitations [12]. D’autres études ont développé des modeles numériques par
¢léments finis validés par des approches expérimentales donnant la réponse en flexion en trois
points de poutres sandwichs simplement appuyées, avec des peaux en composite verre/€poxy

et un noyau en mousse de polymere [12]-[15].

De récentes études ont valorisé les déchets de palmiers, en les exploitants comme ame
de panneaux sandwich structurels. En raison de sa densité relativement faible de I’ordre de
211 kg/m? [16], [17], les déchets constitués de la palme du palmier aprés taillage sont un
matériau de substitution potentiel des mousses polymeres couramment utilisées dans les
structures sandwich légeres. Cette initiative est d’autant plus intéressante qu’elle rentre dans un
contexte de développement durable, en valorisant les ressources naturelles locales de notre
région du Maghreb, comme les fibres d’Alfa, la rachi et les folioles de la palme [18]-[22],
réduisant ainsi I’impact environnemental des composites. Cette réduction d’impact a lieu tout
au long du cycle de vie de la structure composite. Cependant peu de travaux font mention de
sandwichs a noyau en mousses naturelles, et plus particulierement la mousse a base de Tanin
[23], [24]. Les informations disponibles ne portent que sur deux paramétres mécaniques en
flexion et la densité ainsi que la répartition de cette dernicre suivant 1’épaisseur (Figure V.2) et

une comparaison entre les constituants élémentaires et le sandwich final (Tableau V.2).

r“\| Ir"l I]l

Density (kg/m3)
s =1

s
Fd
|

(=]

2 4 ] 8 10 12 14 18 18 20
Sandwich thickness (mm)

Figure V.2 : Carte micro-densitométrique a rayons X du panneau sandwich bois/mousse/bois [24].
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Tableau V.2 : Résistance a la flexion et module d'élasticité des peaux et des panneaux sandwichs a
ame en mousse de Tanin [24].

. Résistance  Module de
Densité

Eléments a la flexion Young
[g/cm’]
[kN] [MPa]
Composite fibre 1,16 0,086 6561
Composite fibre/ Mousse / 0,37 0,16 6524
Composite fibre
Contreplaqué 0,40 0,07 7288
Contreplaqué/Mousse/Contreplaqué 0,24 0,20 6895

D'autre part, la liaison entre les deux peaux et le noyau est un autre facteur qui détermine
le comportement mécanique de la structure sandwich. Il faut pour cela que les performances
des joints de colle permettent de transférer les sollicitations entre les peaux et ’ame. Ainsi,
I’absence de concentration de contraintes, 1’obtention de bonnes propriétés mécaniques de
I’assemblage, et un faible colit de mise en ceuvre sont les principales caractéristiques demandées
a une méthode de collage. Par exemple, 1’étude faite par Sun ez al. en 2015 [25], a montré I’effet
de la configuration le I’interface peau/ame en soulignant que les caractéristiques mécaniques
(rigidité et résistance) des structures sandwichs augmentent avec les performances du joint
adhésif a I’interface peau/ame et 1’utilisation de traitements de surface des peaux pour obtenir

une rugosité de surface appropriée.

Les études précédemment mentionnées ont montré que les recherches portaient
essentiellement sur des structures sandwichs avec un noyau nid d’abeille ou en mousse
synthétique et peu de travaux sur les poutres sandwich a noyau en mousse naturelle, que 1’on
peut considérer comme les nouvelles générations de structures sandwichs. Par conséquent, dans
cette section on présente une approche expérimentale pour analyser la résistance a la flexion de
ce type de matériau partiellement biosourcé. Classiquement, pour les structures sandwichs, un
essai de flexion trois points ou quatre points en condition quasi-statique est utilisé pour étudier
la rigidité, les charges critiques et la capacité d'absorption d'énergie[14]-[26]. Cette méthode
est reprise pour déterminer le comportement de notre sandwich partiellement biosourcé. Il est
constitué de peaux en composite a fibres courtes (A/fa/Greenpoxy 56) avec une ame centrale en
mousse a base de tanin de Mimosa et Quebracho. On s’intéressera en particulier a I’effet de la

composition du noyau, de sa densité et de son épaisseur.
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V.2 Matériel et technique d’essai

V.2.1 Matériaux

Les peaux des structures sandwichs sont fabriquées avec différents matériaux avec un
module d’¢lasticité élevé et une grande résistance a la compression et a la traction, elles doivent
également résister aux moments de flexion en résistant aux forces de traction et compression
développées dans les panneaux supérieur et inferieur pliés. D’aprés 1’étude effectuée
précédemment, au deuxiéme chapitre, nous avons trouvé que la plaque avec 15% de taux de
fibre représente le meilleur choix parmi les 13 variantes étudiées (Figure V.3), car elle présente
d’excellentes performances en terme rigidité/poids et une bonne homogénéité des fibres dans

la matrice.

Alfa Plaque de composite biosourcé

Figure V.3 : Fabrication des peaux.

Les propriétés mécaniques de la plaque composite déterminées expérimentalement dans

le deuxieme chapitre sont regroupées dans le tableau V.3.

Tableau V.3: Propriétés mécaniques de la plaque composite retenue comme peau de sandwich.

Propriétés mécaniques

Masse volumique [g/cm?] 1,09+ 0,35

Module de traction [GPa] 3,20+ 0,18
Contrainte de traction [MPa] 23,72 +3,44
Déformation de traction [%] 0,91 +0,19
Module de flexion [GPa] 2,90+ 0,12
Contrainte de flexion [MPa] 46,47 + 7,40
Déformation de flexion [%] 1,88 £ 0,30
Résilience [kJ/mm?] 2,39+0,67
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L’¢étude réalisée au chapitre IV nous a permis de produire deux types de mousses, a base
de tanin de Mimosa et Quebracho (Figure V.4) et les résultats obtenus nous ont permis de
confirmer leurs potentialités comme ames dans nos panneaux sandwichs partiellement

biosourcés.

Tanins Mousse a base de tanin

Figure V.4 : Fabrication des blocs de mousse de Tanin.

Le Tableau V.4 regroupe I’essentiel des résultats des deux mousses obtenus par les différentes

caractérisations expérimentales.

Tableau V.4 : Propriétés mécaniquse des mousses Mimosa et Quebracho.

Propriété Mousse a .base de tanin Mousse a base de tanin
Mimosa Quebracho
Masse volumique p [g/cm?] 0,074 £ 0,006 0,065+ 0,02
Module de traction E [MPa] 2,110 £ 0,350 1,730 £ 0,20
Contrainte de traction o, [KPa] 90,950 + 13,410 85,36 + 12,98
Module de cisaillement G[MPa] 0,775 £0,220 0,92+ 0,27
Contrainte de cisaillement 7{KPa] 45,450 £ 5,390 42,58 + 8,99
Déformation de cisaillement y [%] 61,870 + 5,880 59,30+ 4,11

V.2.2 Préparation des échantillons

La logique de fabrication d’un panneau sandwich est assez simple (Figure V.5). Il suffit
d’assembler les peaux composites sur le matériau d’ame choisi. Cependant cela nécessite un
travail de mise au point pour que le procédé¢ de fabrication soit fiable, répétable et efficace pour
tirer le meilleur parti des constituants une fois assemblés en une poutre sandwich. Cette étape

a demand¢ un temps certain d’essais, de réflexion et de compréhension.
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N =

Composite biosourcé Mousse Panneaux sandwich
Figure V.5 : Constituants d 'un panneau sandwich.

V.2.2.1Préparation des peaux

Dans cette étude la structure sandwich est constituée d’une ame 1égére réalisée par une
mousse a base de tanin, nappée en surface et sur les deux faces, de deux peaux en composite
biosourcé de 15% de taux fibre d’Alfa. La rugosité des deux surfaces intérieures des plaques a
été obtenue par sablage (Sableuse ACF69380) afin d’améliorer 1’adhérence a 1’interface
peaux/ame. Ensuite les deux surfaces ont été nettoyées des poussieres résiduelles de sablage
par soufflage a I’air comprimé sec et finalement une découpe des plaques en lamelles de

dimensions de 300 X 30 mm? est réalisée sur une machine laser TROTEC-700 (Figure V.6).

a) Plaques en composite biosourcé b) Sablage
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¢) Découpage d) Lamelles en composite biosourcé

Figure V.6 : Etapes de la préparation des peausx.
V.2.2.2 Préparation de I'ame

Apres la préparation des blocs de mousse a base des deux types tanins, Mimosa et
Quebracho (voir Chapitre IV), on a utilisé une scie pour les découper en tranches de 20 mm et
40 mm d’¢épaisseur (Figure V.7.b). Ensuite nous avons utilisé un gabarit de découpe a 30 mm
de largeur et 300 mm de longueur pour obtenir des volumes de mousse en forme de lamelles
épaisses de longueur égale a 300 mm et de sections 20 x 30 mm? et 40 x 30 mm?. Les différentes

étapes de mise en ceuvre sont représentées sur la figure V.7.

a) Bloc de mousse b) Découpe par scie en tranche

145

—=
| —



ChapitreV Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

¢) Tranche de mousse d) Découpe sur gabarit

e) Lamelle épaisse de mousse

Figure V.7 : Etapes de la préparation de I’dme.
V.2.2.3 Préparation des échantillons de panneaux sandwich

Les performances mécaniques d’un composite sandwich dépendent des propriétés
mécaniques des peaux et de celles de I’ame, mais aussi de la liaison entre les peaux et I’ame
(colle). Apres la réalisation des peaux et de 1’ame, nous avons choisi une résine partiellement
biosourcée comme colle d’interface peaux/ame de référence Greenpoxy 56 et son durcisseur
SD Greenpoxy 505 V2. A la fin, nous avons laissé les poutres sandwichs dans un moule de

séchage pendant trois jours (Figure V.8).
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a) Application de la colle b) Moule de collage

d) Echantillons de poutres sandwichs

Figure V.8 : Etapes de préparation des échantillons de poutres sandwichs.

V.2.3 Protocole expérimental

Dans ce type d’essais la charge peut étre appliquée en un seul point a mi-travée des deux
appuis, on parle alors de flexion trois points, par contre en flexion quatre points la charge est
concentrée en deux points espacés de la moitié de la distance entre appuis. Le choix du type
d’essai et de la distance entre appuis dépend des propriétés que 1’on souhaite étudier. En effet,
une configuration d’appuis ¢éloignés va privilégier la flexion pure de la poutre, tandis que des

appuis rapprochés vont privilégier le cisaillement [27].

Les dimensions des éprouvettes ont été définies suivant les spécifications de la norme

AFNOR NF 54-606 (Figure V.9). La largeur b de I’éprouvette est fixée a 30 mm afin de
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répondre aux exigences de la norme. L’épaisseur es des peaux est d’environ 3 mm, celle de
I’dme eq, et la poutre sandwich a une épaisseur 4 pour une longueur totale a toujours égale a
300 mm. Quatre types de poutres sandwichs ont été utilisés dans notre étude, deux variantes
d’épaisseurs d’ame e, = 20 et 40 mm et deux mousses différentes, I'une a base de tanin Mimosa
et ’autre de Quebracho. L’ensemble des grandeurs géométriques des spécimens sont regroupés
dans le tableau V.5. Pour chaque variante de poutre sandwich, nous avons préparé cing

¢chantillons utilisés pour les essais de flexion 3 points (Figure V.10).

Tableau V.5: Grandeurs géométriques des spécimens pour [’essai de flexion.

Spécimen “ e g b @
[mm] [mm] [mm] [mm] [mm]
OP_EP2_Ech_1 3,14 20,34 26,62 30,20 220
OP_EP2_Ech_2 3,07 20,02 26,16 30,47 220
OP_EP2_Ech_3 3,19 19,55 25,93 29,96 220
OP_EP2_Ech_4 3,25 19,64 26,14 29,88 220
OP_EP2_Ech_5 3,02 19,90 25,95 29,98 220
OP_EP4_Ech_1 3,15 39,83 46,13 30,03 220
OP_EP4_Ech_2 3,13 39,75 46,02 29,92 220
OP_EP4_Ech_3 3,04 39,96 46,04 29,58 220
OP_EP4_Ech_4 3,13 39,65 45,91 29,17 220
OP_EP4_Ech_5 3,08 40,08 46,23 30,32 220
QSF_EP2_Ech_1 3,01 19,69 25,70 30,33 220
QSF_EP2_Ech_2 3,13 19,60 25,85 29,87 220
QSF_EP2_Ech_3 3,02 20,51 26,55 29,90 220
QSF_EP2_Ech_4 3,11 20,30 26,52 29,39 220
QSF_EP2_Ech_5 3,05 20,78 26,89 29,50 220
QSF_EP4_Ech_1 3,18 40,15 46,51 30,06 220
QSF_EP4_Ech_2 3,24 39,94 46,42 30,13 220
QSF_EP4_Ech_3 3,21 39,80 46,22 29,98 220
QSF_EP4 Ech_4 3,02 39,72 45,76 29,29 220
QSF_EP4_Ech_5 3,20 39,83 46,23 29,18 220

148

=
| —



ChapitreV Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

Figure V.9 : Etapes de préparation des échantillons de poutres sandwichs.

Avec a : longueur totale de la structure sandwich,
b : largeur totale de la structure sandwich,
h : épaisseur totale de la structure sandwich,
eq : €paisseur de I’ame,
es : épaisseur d’une peau,

d; : distance entre appuis.

Les essais de caractérisation ont été faits dans des conditions ambiantes (température
23°C, HR 57%). Nous avons utilis¢ un banc d’essai de traction/compression de marque MTS
modele CRITERION 500, équipé d’une cellule de charge de 5 kN. Le pilotage des essais est
fait a une vitesse de déplacement del mm/min, selon la norme NF T 56-606. Le diamétre des
cylindres d’appui et d’application est de 20 mm, avec une distance entre appuis d; = 220 mm.
Les éprouvettes ont été testées de maniere monotone jusqu’a la rupture, La distance entre les
appuis supérieurs pour I’essai de flexion a 4 points est de 110 mm. La figure V.10 ci-dessous

montre le dispositif d’essai.

.

d; : La distance inter-appuis.
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Cellule de
charge
Ecran

d’affichage et

suivi des

Machine de
flexion modéle

MTS 500

# acquisitions

Mort de flexion Mort de flexion

3 Points 4 Points

Eprouvette de flexion

Figure V.10 : Dispositif d’essai de flexion sur machine de traction/compression.
V.2.4 Théories des poutres sandwichs

Le calcul par la théorie des poutres sandwichs est utilisé généralement dans 1’analyse du
comportement mécanique des structures sandwichs afin de déduire les caractéristiques a la
flexion de ce type de structure selon la norme NF T 56-606. Dans cette section, la théorie des
poutres ¢lastiques linéaires est utilisée. La rigidité de la poutre peut étre déterminée a partir de
sa déformation totale dans la zone élastique. La déformation totale est composée de la fleche
produite a la fois par le moment de flexion (d») et I’effort de cisaillement transverse (Jes)[28].

La rigidité de la poutre peut étre exprimée par :

5=6,+0, (V.1)
Avec
=—Pd13 (V.2)
b 48(El)eq '
Pd
S =—1
“ = 4(40) (V.3)

eq
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ou Jcs est la déflexion produite par la force de cisaillement transversale dans [’ame,
(El)eq [IN.mm?] est la rigidité en flexion équivalente et (AG)eq [N] est la rigidité de cisaillement
équivalente. Les rigidités (El)¢q et (AG)eq des poutres sandwichs peuvent étre exprimées par les

équations (V.4) et (V.5) [28], [29].

2 3
(Er), =, 2elere)  p be (V.4)
e p 2 12
(4G), =4(e, +e,)bG,, (V.5)

Ou Epx est le module de Young des matériaux des peaux, Ecx est le module de Young des

matériaux d’ame et Gexy est le module de cisaillement d’ame dans le plan xy.
V.2.4.1Calcul de la contrainte normale en flexion o

Si I’on obtient une rupture des semelles en traction ou en compression, on calcule la résistance

des peaux o[MPa] par les formules suivantes :

o, = +—= (V.6)
” 4 be’ bele +e,)’ be’
2 + 5 0
6 e, 3
Avec
%
G 2
p=dr| Juo Gl 3ere) )| (V.7)
es 2 Efx es es

V.2.4.2 Contrainte de cisaillement r de ’ame

Si I’on obtient une rupture par cisaillement de I’ame ou de la liaison ame-peau sous une charge

P, on doit calculer la résistance en cisaillement 7 [MPa] par la formule suivante :

P E e(e,+e) E e?
— P ( )+ axea j| (V8)

T 2(El) 2 3

eq
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V.3 Résultats et discussions

V.3.1Flexion trois points

V.3.11Présentation des résultats

Afin de suivre le comportement de la poutre sandwich soumise a une charge concentrée
en son milieu, les courbes charge-déplacement ont été tracées sur les figures V.11 et V.12. Les
essais en flexion ont été effectués jusqu’a la rupture des peaux. A partir des résultats obtenus,
on observe une quasi-superposition des résultats pour chaque groupe d’échantillons étudiés

(sandwichs en mousse de tanin Mimosa et Quebracho).

180 [
Ech,
Ech,
Ech,
Ech,
100 Ech5
z
T -
2 4
5 r o )
LC
sof I/ X
I/
0 L L . L . . L
0 5 10 15 20 25 a0 35
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160 [ : Een,
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140 Ems
120 P
Echg|
Z 100
@
o
5 80
L
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a0
W
200
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0 5 10 15 20 25 30 35
Deplacement [mm]

Figure V.11 : Courbe charge-déplacement des poutres sandwich a épaisseur d’ame e, = 20 mm pour
a) une dme en mousse Mimosa et b) une ame en mousse Quebracho.
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Figure V.12 : Courbe charge-déplacement des poutres sandwich a épaisseur d’ame e, = 40 mm pour
a) une dme en mousse Mimosa et b) une ame en mousse Quebracho.

On observe aussi que les courbes en figure V.11 et V.12 présentent quatre phases bien
distinctes. La premiére phase présente une augmentation linéaire de la charge appliquée en
fonction de la fléche au centre de la poutre, 1a ou les propriétés mécaniques du sandwich sont
déterminées et qui correspond essentiellement au travail des peaux en traction et en
compression. En second lieu, le comportement devient non linéaire par 1’apparition des
premieres microfissures jusqu’a ce que la charge maximale soit atteinte. La troisiéme phase est
distinguée par une diminution brutale de la charge. Et enfin dans la derniére partie une pseudo-
augmentation de la charge en fonction du déplacement di a la densification de I’ame en mousse
et peut étre a une indentation de la peau supérieure au point de chargement est observée jusqu’a

la rupture totale des échantillons.
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De I’évolution du comportement des poutres sandwichs des essais effectués sur les deux
configurations respectives a ame en en mousse de tanin Mimosa et Quebracho et a épaisseurs
d’ame de 20 et 40 mm on peut en déduire que les résultats obtenus sont relativement dispersés.
Par exemple, les propriétés a la rupture varient entre 18 et 40% pour une configuration donnée
— ceci est vrai quelle que soit la configuration — a cause de non homogénéité des matériaux de
base et de la mise en ceuvre de notre sandwich. Hormis ces problémes de dispersion, on peut
constater qu’a épaisseur égale les poutres sandwichs avec des dmes en Quebracho ont une
charge ultime plus élevée. On a obtenu, pour des poutres d’épaisseur 40 mm, des charges de
rupture maximale respectivement d’environ 115 a 190 N pour les ames en Quebracho, et autour
de 80 a 170 N pour les ames en Mimosa, pour une plage de déplacement Uy ultime de 2,5 a

5 mm.
V.3.1.2 Effet de I'épaisseur sur le comportement des poutres sandwichs

La figure V.13 illustre les courbes moyennes charge-déplacement des essais effectués
pour les deux types mousse de tanins Mimosa et Quebracho avec deux €épaisseurs d’ame eq =
20 et 40 mm. A partir de cette figure on observe que la charge ultime de la poutre sandwich
avec une mousse a base de tanin Mimosa a une épaisseur d’ame de 20 mm (OP-EP2) est
d’environ 60 N, ce qui représente une augmentation de 100% de la charge ultime de la méme
poutre congue avec une épaisseur d’ame double (e. = 40 mm (OP-EP4)). Par contre pour la
deuxieme catégorie de poutres a ame en mousse en tanin Quebracho les échantillons QSF-EP2
et QSF-EP4, on reléve une faible augmentation de la charge ultime d’environ 39% entre les
deux épaisseurs. Il est a noter que la méme remarque peut étre faite pour les deux configurations
de poutres sandwichs pour la rigidité¢ a la flexion ; elle s’améliore avec 1’augmentation de

I’épaisseur de I’ame choisie.
V.3.1.3 Effet du type d’ame sur le comportement des poutres sandwichs

La résistance de ’ame en mousse est primordiale car la fissuration de I’ame affaiblit la
capacité de la structure sandwich a supporter une charge et a absorber de 1’énergie [22]. Donc
le choix d’une mousse par rapport a 1’autre est essentiel dans la conception de ce type de
structure. Les courbes charge-déplacement (Figure V.14.a et V.14.b) représentent le
comportement en flexion du cas de poutres sandwichs avec deux matériaux d’ame différents,

celles des échantillons OP et QSF.
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La Charge (N)
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Figure V.13: Courbes moyenne charge-déplacement des poutres sandwichs pour différentes
épaisseurs e, = 20 et 40 mm pour a) une dme en mousse Mimosa et b) une dme en mousse Quebracho.

Apres la charge ultime, une rupture soudaine a été observée pour les échantillons QSF,
contrairement aux courbes charge-déflexion des éprouvettes OP qui baissent de fagon
progressive. La charge de rupture maximale moyenne a augmenté de 83% entre les échantillons
OP-EP2 et QSF-EP2, et d’environ 32% pour les spécimens OP-EP4 et QSF-EP4 en raison de
la différence de morphologie des cellules de ces deux mousses. De ces résultats, il est donc clair

que le type de mousse de tanin a aussi un effet sur la rigidité a la flexion et la capacité portante

de la structure sandwich fléchie.
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Figure V.14: Courbes moyennes charge-déplacement des poutres sandwichs pour différentes dmes en
mousse Mimosa et Quebracho pour a) e, = 20 mm et b) e, = 40 mm.

V.3.1.4 Parametres élastiques des poutres sandwichs

Des données expérimentales obtenues pour les différentes configurations (mousse de
tanin, épaisseur d’ame es) on détermine les propriétés mécaniques calculées a partir des
équations analytiques (Equation V.1 a V.8), leurs valeurs moyennes sont rapportées dans le
Tableau V.6. Les propriétés mécaniques des matériaux de base (Epx, Eaxr €t Gaxy) nécessaires
pour le calcul par la théorie des poutres sandwichs sont reprises des résultats expérimentaux

précédemment présentés dans les chapitres Il et IV.
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Tableau V.6 : Synthése des grandeurs ¢€lastiques calculées pour les deux catégories de poutres

sandwichs.
Spécimen We P T P El R AGu %

[mm] IN] [kPa] [MPaj  [MN.mm’]  [kN]  [mm]

OP_EP2_Ech_1 7,02 46,29 32,65 12,73 83,73 2,20 1,28
OP_EP2_Ech_2 5,29 59,61 42,37 16,37 79,83 2,18 1,67
OP_EP2_Ech_3 5,48 75,96 55,78 21,62 79,10 2,11 2,19
OP_EP2_Ech_4 4,30 83,69 61,19 23,85 81,42 2,12 2,40
OP_EP2_Ech_5 5,81 71,25 51,86 19,94 76,27 2,13 2,05
OP_EP4_Ech_1 521 141,31 54,79 25,40 280,01 4,00 2,05
OP_EP4_Ech_2 4,03 99,91 38,96 18,04 276,29 3,98 1,46
OP_EP4_Ech_3 4,43 113,01 44,46 20,56 266,34 3,94 1,67
OP_EP4_Ech_4 4,62 122,87 49,27 22,80 267,46 3,87 1,85
OP_EP4_Ech_5 4,85 130,18 49,78 23,06 278,18 4,06 1,87
QSF_EP2_Ech_1 3,92 65,25 47,41 17,38 75,16 2,53 1,61
QSF_EP2_Ech_2 4,18 112,45 82,87 30,65 77,15 2,50 2,80
QSF_EP2_Ech_3 4,11 95,21 67,68 25,07 80,07 2,59 2,29
QSF_EP2_Ech_4 3,96 53,31 38,75 14,43 80,19 2,53 1,31
QSF_EP2_Ech_5 6,72 146,24 104,02 38,75 81,93 2,59 3,50
QSF_EP4_Ech_1 4,93 183,27 70,40 31,14 287,67 4,79 2,24
QSF_EP4_Ech_2 4,25 176,67 67,95 30,09 291,35 4,79 2,16
QSF_EP4_Ech_3 3,59 146,16 56,71 25,05 285,28 4,75 1,81
QSF_EP4_Ech_4 3,41 178,38 71,28 31,22 259,08 4,61 2,28
QSF_EP4_Ech_5 3,37 120,42 47,98 21,19 276,97 4,62 1,53
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La fin de la linéarité a pu étre évaluée pour I’ensemble des courbes des figures V.11 et
V.12 et est définie par le déplacement Wex tout en notant que, pour ce type de comportement, il
est tres difficile d’établir avec précision cette valeur. On obtient donc un écart entre les résultats
expérimentaux de la fleche Wex et les valeurs calculées du déplacement om. Cet écart provient
aussi des hypotheses simplificatrices du modele analytique qui considére I’ame comme un
solide rigide, homogene et compacte. Par ailleurs, le déplacement o est calculé a la moitié de
la valeur maximale retenue de la charge ultime Pmax. On remarque aussi, une influence trés
significative du choix du matériau de I’ame sur les déplacements transversaux en flexion des

poutres sandwichs (Figures V.14.a).

Tableau V.7: Grandeurs moyennes élastiques calculées pour les deux catégories de poutres

sandwichs.
Spéc"n on Wex Puax Tn Oth EI h A Gth &h
[mm] [N] [kPa] [MPa] [MN.mm’| [kN] [mm]

OP_EP2  558+£0,67 67,36£11,50  48,77+9,0  18,904+3,48  80,07+£2,00 2,15+0,03 1,92+0,35
OP_EP4  4,63+032 121,46£12,00 47,45+4,59 21,9742,13  273,65£5,4 3,97+0,05 1,78+0,17
QSF_EP2 458+0,86 944942817 68,14+2024 2525+7,55  78,9+2,19  2,54+0,03  2,3+0,68

QSF_EP4 3,91+0,54 160,98422,15 62,86+8,42  27,73+3,69 280,0749,63 4,71£0,07 2,00+0,26

Les résultats du calcul des rigidités en flexion et de cisaillement sont présentés
respectivement dans le Tableau V.6 et le Tableau V.7 et synthétisés dans les Figures V.15.e
V.15.f. L’analyse des résultats des valeurs moyennes nous a permis premierement de mettre en
avant ’influence de la géométrie, ce qui est une évidence pour les structures sandwichs, plus
I’ame est épaisse meilleures sont les rigidités, contrairement aux rigidités de flexion et de
cisaillement qui dépendent peu du choix du matériau de 1’ame. Nous avons par exemple une
faible augmentation de la rigidité en flexion de 273,65 MN.mm? pour la mousse Mimosa a
280,07 MN.mm? pour celle de Quebracho soit 2,34 % d’écart, et aussi un écart d’environ 18%
de la rigidité de cisaillement pour les deux configurations a e, = 20 et 40 mm. Cette influence
est due en partie a la différence de morphologies des deux mousses, 1’'une a cellules ouvertes et

I’autre a cellules fermées.
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Figure V.15: Diagrammes de barre des grandeurs moyennes élastiques calculées en flexion 3 points.

V.3.1.5 Modes d’endommagement

Cette partie de notre étude vise a mieux comprendre les mécanismes de défaillance des
poutres sandwichs biosourcées élaborées. On peut regrouper les modes d’endommagement
selon la littérature en plusieurs types. Les modes de rupture des structures sandwichs sont tres
complexes et treés influencés par la géométrie de I’éprouvette, les conditions aux limites, les

propriétés des matériaux de base des constituants de la poutre/panneau sandwich et aussi par
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I’environnement. Les modes de rupture les plus observés sont représentés dans la figure V.16.

Ces modes d’endommagement dans le cas de la flexion ont été cités dans plusieurs travaux [15],

[30]-[36].

. i
Rupture de Ia pean Pomconnement de I'ame

/ Rupture de I'ame \\ Décohésion

Flambage localise

Figure V.16 : Modes de rupture classiques dans les structures sandwichs en flexion 3 points.

Durant nos essais de flexion trois points, on a rencontré plusieurs modes de rupture. I1
est important de les distinguer 1’un de I’autre afin de démarrer une base de données pour nos
sandwichs biosourcés. Le premier mode de rupture observé est initié par une décohésion de
I’interface ame-peau. Comme le montre la Figure, V.17 la fissuration par délaminage a été
amorcée dans la partie supérieure du sandwich d’épaisseur d’ame e, = 20 mm, ce qui se traduit
par un déplacement par cisaillement entre la peau supérieure et I’ame conduisant a une forte
concentration de contrainte de cisaillement qui favorise une propagation rapide de la fissure,
laissant la peau supérieur supporter la totalit¢ des sollicitations conduisant & sa ruine par

compression.
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Chapitre V Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

Figure V.17: 1° mode d’endommagement, relevé pour les poutres sandwichs a épaisseur d’ame e, =
20 mm.

Les figures V.18 et V.19 montrent les principaux modes d’endommagements observés
pour des spécimens a épaisseur d’ame e, =40 mm. Le mode de rupture typique par cisaillement
d’ame a été remarqué pour les deux catégories d’éprouvettes a mousses de Mimosa et
Quebracho (Figures V.18). Au début, une microfissuration inclinée est créée dans la zone la
plus proche des appuis sur la partie centrale de 1’ame, le chargement facilite la propagation
simultanée de la fissure en directions des deux peaux supérieure et inférieure. Puis, cette double
fissuration se développe et se propage rapidement aux interfaces &me-peau pour la peau en
tension vers 1’extérieur de la poutre et pour la peau en compression vers I’intérieur de la poutre
en direction du point de chargement. Arrivée au point de chargement, la fissure déclenche une
rupture brutale par compression de la peau supérieure de 1’éprouvette sans pour autant nuire a

I’intégrité de la peau inférieure du sandwich.
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Chapitre V Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

Figure V.18: 2°™ mode d’endommagement, relevé pour les poutres sandwichs a épaisseur d’ame e, =
40 mm.

Le troisieme mode d’endommagement n’est pas un mode classique de rupture des
poutres sandwichs, contrairement aux deux premiers (Figure V.19). Ici la fissure initiale
s’amorce dans 1’Ame mais contrairement au 2°™ mode, l’initiation a lieu au centre de
I’éprouvette dans la zone proche de la peau inférieure en tension. Cette initiation peut étre due
au comportement plus fragile en tension des mousses de tanin par rapport aux mousses
synthétiques. La fissuration se développe dans toute la section transversale de ’ame en mousse
et est stoppée par la peau supérieure. Cependant, au niveau de ’interface inférieure ame-peau
elle bifurque et progresse dans la direction longitudinale vers I’extérieur de la poutre conduisant

ainsi a la rupture totale de I’échantillon.
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Chapitre V Etude expérimentale des poutres sandwichs biosourcés

Figure V.19: 3™ mode d’endommagement, relevé pour les poutres sandwichs a épaisseur d’dme e, =
40 mm.

V.4 Conclusions

Dans ce chapitre, nous avons effectu¢ une étude expérimentale sur les poutres
sandwichs. On a pris en considération deux parametres, le premier est le type de mousses
utilisées comme ame (tanins Mimosa ou Quebracho) et le deuxiéme est I’épaisseur d’ame
(ea = 20 ou 40 mm). Apres la mise au point d’un protocole de fabrication des panneaux
sandwichs des essais de flexion de trois points ont permis de caractériser le comportement
mécanique des différents matériaux sandwichs fabriqués. On a constaté que les courbes charge-
déplacement sont composées de quatre phases successives. La premiére phase correspond a une
augmentation linaire de la charge avec le déplacement. Dans cette partie on a déterminé les des
grandeurs élastiques caractérisant le comportement d’un matériau sandwich a partir des
déifintions usuelles de la mécanique élastique, les contraintes ( 7, o), les rigidités (Elequ, AGequ)
et le déplacement transversal J. La deuxiéme phase correspond a un comportement non-linéaire
et comprend trois sous-phases en fonction de I’endommagement du matériau. La transition

entre ces deux phases représente le début de I’endommagement. Finalement on a remarqué que
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I’épaisseur de I’ame et le type de la mousse choisie ont une influence trés sensible sur le

comportement de notre structure sandwich et ses modes d’endommagements.

v" Les tests mécaniques en flexion trois points sur les échantillons des deux produits
ont permis de constater que les deux rigidités en flexion et de cisaillement
dépendent peu du choix du matériau de 1’ame puisque les deux mousses a base de
tanin de Mimosa et de Quebracho ont presque les mémes caractéristiques
mécaniques. Cette influence est due en partie a la différence de morphologies des
deux mousses, I’une a cellules ouvertes et 1’autre a cellules fermées.

v Durant nos essais de flexion trois points, on a rencontré trois modes de rupture, les
deux premiers sont les plus classique en rupture des poutres sandwichs a ame en

mousse, mais le troisieme est plus distinctif aux mousses de tanin.

Cependant, sur la base de cette étude et selon la meilleure des performances enregistrées,
on peut dire que les sandwichs a ame en mousse de tanin de Mimosa est plus avantageux que
celui de Quebracho du fait qu’ils présentent une hausse de 100% devant seulement 39% pour
le deuxieme a ame de Quebracho en terme de charge ultime, pour les différents épaisseurs
d’ames respectifs e = 20 et 40 mm. Il a par ailleurs un comportement stable pseudo-ductile par
rapport au comportement ¢élastique-fragile et vulnérable du deuxiéme groupe de sandwich a

ame de Quebracho.
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Conclusion générale

Le développement humain et les exigences technologiques qui en découlent
nécessitent d’utiliser des matériaux présentant des propriétés mécaniques adaptées a
des fonctions bien spécifiques, avec si possible de faibles densités. Les matériaux
composites répondent a ces deux criteres. Dans cette catégorie de matériaux, les
panneaux sandwichs sont les mieux placés pour répondre a cette particularité
contradictoire des propriétés (légéreté et rigidit¢). Ces panneaux offrent plusieurs
alternatives aux concepteurs dans des secteurs trés divers (automobile, aéronautique,
ferroviaire, construction navale et génie civil, etc.) du fait de leur trés faible masse pour
des rigidités équivalentes trés ¢élevées. Dans le désir de mieux respecter
I’environnement et pour anticiper I’imposition de nouvelles exigences en matiere de
recyclage, ces derniéres décennies ont donné naissance a de nouveaux matériaux
composites « les composites biosourcés ». Dans un souci de développer durablement
notre région, on s’est proposé de mettre en ceuvre un nouveau matériau sandwich
biosourcé composé de plaques en composite fibres courtes Alfa/Greenpoxy 56 comme
peaux, et d’une ame en mousse de tanin de Mimosa et de Quebracho. Ce type de
structures peut étre trés sollicité durant son cycle de vie par des charges statiques ou
dynamiques. Leurs comportements et caractéristiques physiques et mécaniques doivent
de ce fait étre analysés par des approches prédictives analytiques, numériques ou
expérimentales.

Aprés une breéve introduction bibliographique, les résultats de ’approche
expérimentale appliquée sur des composites a fibres courtes réparties
aléatoirementAlfa/Greenpoxy 56— ou la taille des fibres est sélectionnée a I’aide de
tamis de 1,6 mm, 2 mm et 2,5 mm —ont été mis a contribution dans le deuxiéme
chapitre. Les variables sont les propriétés géométriques des fibres, longueur et
diamétre. Le taux de fibres courtes d'Alfa dans la résine Greenpoxy 56 du composites
avec des niveaux massiques de 5%, 10%,15% ou 20% a fait I’objet d’un deuxiéme volet

de cette expérimentation. Notre étude nous apermis de tirer les conclusions suivantes :

v 1'ajout de fibres d'alfa dans une résine Greenpoxy 56conduit a une diminution de
ladensitédes plaques composites produites, due a la faible densité réelle des fibres

courtes d’Alfa (mesurée de 1’ordre de 0,89 g.cm™) ;
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v un taux de fibres élevé dans notre composite est irréalisable, il est empéché par

I’apparition de porosité.

Apreés une caractérisation physique du produit et de ses constituants, la
détermination des propriétés mécaniques en traction et en flexion des plaques
composites était nécessaire. On a constaté que 1’augmentation du taux de fibres dans la

matrice :

v’ améliore considérablement la rigidité des plaques composites (jusque +28%) ;
v’ entraine un changement de comportement du composite (de ductile vers fragile).

D’autre part la taille de la fibre joue un rdle trés important dans 1’homogénéité
et les propriétés mécanique du composite a fibres courtes Alfa/Greenpoxy 56. L’aspect
fragile et cassant dii a la variation du taux et de la taille des fibres a été confirmé par
des essais de choc (Charpy). Il restera néanmoins a approfondir ce point par d’autres
investigations.

A la lueur de I’analyse expérimentale du composite & fibres courtes
Alfa/Greenpoxy 56 on a pu choisir la plaque adéquate pour €élaborer notre panneau
sandwich. Mais a cause de la répartition aléatoire des fibres courtes d'Alfa dans la
matrice, il est treés difficile de prédire le mode de rupture du composite. Une étude
mécano-probabiliste de la sensibilit¢ des plaques composites aux caractéristiques
micro-structurelles et des matériaux de bases a été consacrée au troisiéme chapitre.
D’aprés cette analyse numérique, effectuée par la méthode des éléments finis appliquée
a une plaque modéle en composite Alfa/Greenpoxy56 sous un chargement de traction
uni-axiale associ¢ée a la méthode de Monte Carlo, on a pu tirer les conclusions
suivantes :

v’ la répartition des contraintes n’est pas du tout homogéne, elle est trés amplifiées au
niveau des interfaces fibres/résine ;

v’ le modéle numérique fiabiliste est trés sensible a la probabilité que la contrainte
équivalente de Von Mises Gequi soit inférieure a la contrainte a rupture or ;

v’ le coefficient de variation des paramétres d’entrée du modéle — y compris
orientation, diameétre et longueur des fibres d’Alfa — a un effet trés significatif sur la

sensibilité de la contrainte.

Cette étude numérique nous a permis de mieux comprendre I’effet sur la

sensibilité¢ de la contrainte a chaque paramétre retenu pour modéliser les constituants
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de base de notre composite et permettra ainsi de mieux cibler les facteurs d’amélioration

du procédé d’¢laboration de ce type de plaques.

Le quatrieme chapitre porte sur la caractérisation physique et mécanique des
deux mousses a base de tanin (Mimosa et Quebracho) choisies comme ame pour notre
sandwich biosourcé.L’¢laboration des deux produits a été réalisée selon une
formulation standard des mousses a base de Tanin. Les observations a 1’échelle
macroscopique ont révéle des différences de tailles et de morphologie des cellules des
deux mousses ¢laborées, dépendant notamment de leur sens de moussage. Suite a
I’analyse de la masse volumique et des essais mécaniques des deux mousses on note

que :

v' les masses volumiques apparentes moyennes sont plus réguliéres dans la direction
de moussage des deux produits, avec 1,49 g.cm™ pour la mousse de tanin Mimosa et
1,43 g.cm™ pour la mousse de tanin Quebracho ;

v les densités solides sont dépendantes du mode de moussage, de son expansion
verticale long de I’axe de moussage et de la réticulation du polymére au sein de
chaque mousse ;

v la différence de la structure cellulaire rencontrée au sein de chaque mousseleur
procure un comportement propre en compression, pour la mousse de tanin Mimosa
un comportement ¢lastoplastique et pour la mousse de tanin Quebracho un
comportement élastique fragile.

v' les mousses de tanin Mimosa et de tanin Quebracho offrent des résultats différents
en compression comme en cisaillement, avec des rigidités et des contraintes
ultimesmeilleures pour la mousse de tanin Mimosa (Eorp = 2,54 MPa,
oop= 125,58 kPa, Gop= 1,27 MPa et top= 58,97 kPa).

v les propriétés mécaniques moyennes maximales de compression et de cisaillement
sont trés appréciables pour les échantillons prélevés au ceeur des blocs de mousses,
indépendamment du type de tanin.

Une fois les constituants ¢lémentaires de notre sandwich caractérisés, deux
paramétres de conception ont été pris en considération pour la réalisation et la
caractérisation en flexion trois points de poutres sandwichs. Le premier était le type
de mousses utilisées comme ame (Mimosa ou Quebracho) et le deuxieme était
I’épaisseur d’ame (ea=20 mm ou 40 mm). Des résultats de cet essai — discutés dans

le cinquiéme et dernier chapitre — on a établis que :
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v" deux comportement disincts sont observés pour les deux matériaux sandwich a &me
de Tanin Mimosa et de Quebracho, I’un ¢élastique fragile et I’autre pseudoductile,
v les rigidités de flexion et de cisaillement dépendent peu du choix du matériau de
I’ame, les différences sont dues en partie a la différence de morphologie des deux
mousses, 1’'une a cellules ouvertes et 1’autre a cellules fermées.
v’ trois modes de rupture sont observés dont I’un semble spécifique aux mousses de
tanin.
Finalement, a partir de 1’analyse de 1’ensemble des résultats, nous sommes
convaincus que les panneaux sandwichs a &me en mousse de tanin de Mimosa sont plus

intéressants que ceux a ame en mousse de tanin de Quebracho.

L’¢étude proposée dans cette thése est exploratoire, d'autres travaux sont
nécessaires au laboratoire pour mieux comprendre le comportement mécanique des
structures sandwichs de nature biosourcée, que I’on considére comme la nouvelle
génération de structures sandwichs, permettant notamment a I’avenir de valoriser des
sous-produits de ’agriculture algérienne. Ainsi, plusieurs perspectives pourraient étre
envisagées pour poursuivre ce travail. Nous incitons et recommandons des travaux
numériques et expérimentaux plus poussés et plus ciblés, afin d’expertiser les aspects

suivants négligés dans nos travaux.

v" De nouvelles méthodologies de travail ont fait leur apparition dans le domaine de
I’optimisation structurelle. Cela nous incite a utiliser ces méthodes pour optimiser le
taux massique de fibres ou de charges en vue de mettre en ceuvre une conception
optimale de nos panneaux sandwichs.

v Notre approche est adaptée a 1’analyse du comportement des poutres sandwichs
saines, il ne refléte pas totalement le vrai aspect des ces structures. Il serait
intéressant de pouvoir tenir compte de la fissuration et de I’endommagement au
cours des états de services de cette structure sandwich biosourcée.

v" En termes de propriétés d’usage, notre expertise pourrait étre étendue aux analyses
des impacts de basse énergie, et aux propriétés vibratoires (afin de prédire les
facteurs d’amortissement structuraux).

v' 1l conviendrait enfin d’analyser I’effet des interfaces et/ou des interphases sur le

comportement local et global des poutres sandwichs biosourcées.

Pour terminer, étant situ¢ dans une zone riche par sa flore, on pourra aussi

poursuivre dans cette thématique en étudiant d’autres sources locales de fibres végétales
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Documents annexes

1. Technique de sélection des fibres sous Matlab utilisée au

chapitre 3

2, Article paru dans la Revue des Composites et des

Matériaux Avancés



Technique de sélection des fibres sous Matlab utilisé au
chapitre 3

Ce programme détermine manuellement la localisation des différentes fibres
dans la matrice d’un simple clic de la souris. Chaque fibre se voit attribuer ses
coordonnées dans le plan xOy médian de 1’épaisseur de la plaque ainsi que ses

caractéristiques géométriques, la longueur et le diametre.

En plus, l'épaisseur de la matrice a été déterminée ; sa valeur est toujours
supérieure au diametre maximal relevé dans la base de données de I’ensemble des fibres

noyées dans la matrice avec un écart de 0,05 mm.

Mode opératoire

Continuer aux travaux B Vet g SIHE
précédents

ajouter une image

La Longueur d’tmage
La largeur d'image

L épaisseur d'image

Coefficient de variation
de paramétres entrés

Exporter les Instruction — )

ANSYS

a)



La position de la fibre
dans la matrice (X, Y)

La Longueur de la fibre
L

Le diamétre de la fibre
D

Le rayon de la fibre R
L'orientation_ de la fibre

b)

Figure A.1 : Fenétres du logiciel de transfert de I'image réelle en base de données
numérique

En cliquant sur le bouton "Exporter les instructions ANSYS", une nouvelle
interface apparait permettant de saisir les propriétés mécaniques de la fibre et de la

matrice, ainsi que la valeur des sollicitations sur la plaque. Les tailles de maillage des

fibres et de la matrice sont aussi introduites.

Entrez les propriétés suivantes

Em [MPa] = | Ef [MPa] =

vm = uf =

om [MPa]= of [MPa] =

La pression sur la plaque
Epaisseur de la plaque 0.308
La taille du maillage des fibres

La taille du maillage de la matrice

\ Valider | Quiter \

Figure A.2 : Interface de saisie des propriétés fibre, matrice, charge, et maillage.



En validant nos données, une interface s’ouvrira pour déterminer 'emplacement de
sauvegarde, et ainsi, la collaboration associant le logiciel de traitement d’image avec ANSYS-

APDL peut démarrer pour obtenir le modele numérique.

Rechercher un dossier ld—hj

B Bureau
. Bibliotheques

m

[ Lo : ”
) Groupe résidentiel Mom Modifié le Type Taille
- [l AMRJ:\NE AA Instruction_ANSYS 24/04/2021 11:37 Dossier de fichiers
™ Ordinateur
- -
€M Réseau
- - Nom ‘ Madifié le Type Taille
[ » [ Panneau de configuration ”
= . | Instructionl 24/0 Document texte 2Ko
(o Caorbeille | Instruction? Document texte 1Ko
LS | Instruction3 Document texte 1Ko
-
[ Instructiond Docurment texte 1Ko
| InstructionS Document texte 1Ko
Créer un nouveal dossier | [ oK J | Annuder | S jIosEctiont Do s Az
[ InstructionAnsys Docurment texte 1Ko

Figure A.3 : Interface de sauvegarde.
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Figure A.4 : Comparaison de l'image réelle et du modele numérique.
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ABSTRACT:

This experimental study highlights the effect of the geometric form factor (A=length/diameter)
and the fiber mass fraction on the mechanical behavior of an Alfa/Greenpoxy bio-composite.
The Alfa stalks, collected in the Djelfa region in the Algeria highlands, were cut into pieces
with length of 7 to 10 cm, washed and dried for two days at 70 °C. Using a knife mill coupled
to three sieves (1.6, 2 or 2.5 mm), three categories of short fibers, according to their form
factor A, were obtained. Depending on the incorporated mass fraction (5, 10, 15 or 20 %) and
the three form factors A of the fibers, twelve types of plates were manufactured by hand
molding followed by a curing cycle to accelerate the polymerization, reduce porosity and
improve the final surface state. The main mechanical characteristics were determined with
tensile, bending and shock tests on ISO 3167-type A samples, obtained by laser cutting. The
results revealed that the increase of the form factor and the mass fraction gives rise to a
significant improvement of the mechanical properties. We conclude that optimal processing
conditions will maximize the mechanical properties of Alfa/Greenpoxy bio-composites.

RESUME :

Cette étude expérimentale met en valeur Dl'effet du facteur de forme géométrique
(A=longueur/diametre) et de la fraction massique de fibre sur le comportement mécanique
d’un bio-composite Alfa/Greenpoxy. Les tiges d’Alfa, collectées dans la région de Djelfa des
hauts plateaux de 1’Algérie, sont découpées en morceaux de 7 a 10 cm, lavées et séchées
durant deux jours a 70 °C. Trois catégories de fibres courtes, suivant leur facteur de forme 2,
ont été obtenues par passage dans un broyeur a couteaux suivi d'un tamisage (tamis 1,6, 2 ou
2,5 mm). En fonction de la fraction massique incorporée (5, 10, 15 ou 20 %) et des trois
facteurs de forme A des fibres, douze types de plaques ont été élaborés par moulage manuel
suivi d’un cycle de cuisson pour accélérer la polymérisation, réduire la porosité et améliorer
1’état de surface final. Des échantillons ISO 3167-type A, prélevés par découpe laser, ont été
testés en traction, flexion et choc pour déterminer les principales caractéristiques mécaniques.
Les résultats ont révélé que I’augmentation du facteur de forme et de la fraction massique
engendre une sensible amélioration des propriétés mécaniques. Nous concluons que
’adoption de conditions optimales permettra de maximiser les propriétés mécaniques des bio-
composites Alfa/Greenpoxy.

1. INTRODUCTION

potentiellement bas [1-2].
Avec  I’évolution  nécessaire  des  performances

Actuellement, certaines fibres naturelles sont utilisées
comme des charges de matrice polymére dans des picces
subissant de trés faibles sollicitations comme les panneaux de
portes ou les planches de coffre dans 'automobile. Il s’agit
parfois de co-produits de la fili¢re traditionnelle d’exploitation
des fibres naturelles. L’utilisation de fibres naturelles
techniques comme renfort de piéces structurelles subissant des
contraintes mécaniques ¢levées est encore en phase de
développement ou de recherche. Néanmoins, les fibres
naturelles possédent des propriétés intrinséques trés
intéressantes, avec des densités particuliérement faibles, des
propriétés mécaniques suffisantes et des colits de production
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environnementales, plusieurs études se sont intéressées a
I’optimisation des performances des matériaux bio-sourcés, en
abordant aussi bien les aspects caractérisation des fibres
naturelles, interaction procédé-propriétés que compréhension
des mécanismes internes liés a la performance mécanique. En
se servant d’un microscope électronique a balayage, Paiva [3]
a observé la morphologie des fibres d’Alfa. Les propriétés
mécaniques ont été obtenues a partir d'essais de traction sur
des filaments. Les résultats ont été interprétés en utilisant une
distribution de Weibull a deux paramétres. Madsen [4] a étudié
la porosité dans les composites a base de fibres végétales, il a
trouvé que la porosité existe avec un taux trés important dans



ces composites ce qui peut nettement altérer leurs
caractéristiques mécaniques. Ben Brahim [5] a évalué
I’influence de [1’orientation des fibres d’Alfa dans un
composite bio-sourcé, il a constaté qu’il est possible de
fabriquer des composites qui ont des propriétés mécaniques
relativement proches de celles de certains composites a fibres
synthétiques. Bessadok [6] a étudié¢ D’effet de différents
traitements chimiques (anhydride maléique, styréne, acide
acrylique et anhydride acétique) sur les performances des
fibres d’Alfa. Il a constaté qu’un traitement avec de
I’anhydride acétique et du styréne a permis une nette
amélioration des propriétés mécaniques des fibres en terme de
module de Young et de contrainte a la rupture. Arrakhiz et al.
[7] ont aussi étudié ’effet de traitements chimiques (alcalin,
éthérification, estérification) sur les fibres d’ Alfa. Par la suite,
ils ont élaboré des composites Alfa/polypropyléne avec une
fraction massique de 20 %. Ils ont constaté qu’un traitement
avec estérification a permis une augmentation de 35 % du
module de Young. Marrakchi et al. [8] ont tenté de combiner
les fibres Alfa avec du polycaprolactone avec l'utilisation de
l'imprégnation comme technique de traitement. Ce traitement
a amélioré les propriétés de traction des composites. Ces
résultats sont trés prometteurs et ouvrent de nouvelles voies
dans I’exploration des composites a base de fibres naturelles
contenant des quantités élevées de matériaux cellulosiques.
Maghchiche et al. [9] ont effectué I’extraction chimique des
fibres d’Alfa avec un traitement a base de NaOH puis avec de
I’hypochlorite. Ils ont étudié les caractéristiques géométriques
en combinant plusieurs techniques d’analyse (ATG, DSC,
MEB et diffractométrie aux rayons X). Ils ont trouvé que
malgré la discontinuité de la structure des fibres techniques
d’Alfa (longueur entre 0,3 et 2,5 mm et diamétre entre 5 et 20
um) leur comportement reste quand méme trés intéressant.
Mounir et al. [10] ont étudié les caractéristiques mécaniques
et physiques des fibres d’Alfa en fonction du pourcentage
d’humidité, du taux de cellulose, de la densité des fibres et de
la wvariation du diameétre. Ils ont constaté que les
caractéristiques mécaniques et physiques des fibres d’Alfa
sont plus élevées que celles d’autres fibres végétales comme
le coco, le coton, le jute et le chanvre. Ces résultats ont prouvé
que les fibres d’Alfa peuvent étre utilisées dans le domaine du
renforcement. Hanana et al. [11] ont étudié la morphologie de
la plante d’Alfa (feuilles et fibres) par microscopies optique et
¢lectronique. L’extraction des fibres d’Alfa a été réalisée par
différents techniques (mécanique, chimique et enzymatique).
Par la suite, ils ont étudié les propriétés mécaniques de ces
fibres pour déterminer la meilleure technique d’extraction. Ils
ont noté que le traitement enzymatique des fibres d'Alfa offre
des propriétés mécaniques plus élevées. Mechakra et al. [12]
ont étudié expérimentalement les caractéristiques mécaniques
d’un matériau composite renforcé par des fibres courtes d’Alfa
obtenues par broyage aprés extraction des tiges. Afin
d’améliorer I’adhésion (fibre-matrice), un traitement chimique
alcalin a différentes durées a été appliqué. IIs ont constaté que
I’augmentation de la fraction volumique des fibres d’Alfa
améliore la rigidité du matériau composite d’une part, d’autre
part que ’utilisation des fibres traitées augmente la résistance.
Mouallif et al. [13] ont analysé les propriétés chimiques des
fibres d’Alfa traitées par NaOH avec une concentration de
10 % et une durée de 48 h. Ils ont constaté une augmentation
du taux de cellulose dans les fibres qui ont subi un traitement
alcalin. El-Abbassi et al. [14] ont étudié le vieillissement des
composites obtenus par injection de résine polypropyléne avec
des fibres courtes d’ Alfa traitées et non traitées Ils ont constaté
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une nette augmentation du module de Young et de la
contrainte a la rupture des fibres traitées. Par contre, ces
propriétés ont sensiblement diminué avec le vieillissement a
I’eau. Bouhamida et al. [15] ont effectué I’extraction des fibres
longues d’Alfa en vue d’une caractérisation micromécanique.
Suite a une analyse probabiliste, ils ont recensé les facteurs
agissants sur les concentrations de contrainte au sein d’un
composite unidirectionnel présentant une rupture transverse
des fibres. Ils ont montré que le facteur dominant est
I’espacement entre les fibres, avec environ 83 % de variabilité
totale. Khaldi et al. [16] ont étudié I’influence de l'interphase
de fibre d’Alfa/époxy sur la résistance a la propagation des
fissures dans les composites de fibres d’Alfa/époxy, en
couplant essais expérimentaux et simulation éléments finis.
Ziani et al. [17] ont étudié I’endommagement de I’interface
fibre/matrice pour les trois composites carbone/époxy,
verre/époxy et alfa/époxy. Ils ont remarqué que le niveau
d'endommagement de composite Alfa/époxy est plus faible
comparativement aux autres composites avec une résistance
relativement élevée.

(b)

(d)

Figure 1. Procédure de préparation des fibres courtes - (a)
Tiges d’Alfa, (b) Découpage, (c) Broyeur, (d) Fibres courtes
broyées

Par le présent article, nous comptons effectuer une
caractérisation mécanique d’un bio-composite a base de fibres
courtes d'Alfa et d’une résine partiellement bio-sourcée
Greenpoxy 56. Pour atteindre cet objectif, nous avons effectué,
en premier lieu, une extraction mécanique des fibres courtes.
Cette opération consiste a découper les tiges d’Alfa puis a les
tamiser selon trois mailles prédéfinies (1,6, 2 et 2,5 mm). Par
la suite, nous avons effectué des mesures de diamétre, de
longueur et puis déduit leur facteur de forme (A) et leur densité
apparente. La densité réelle a aussi été mesurée au pycnometre
a hélium. Les deux résultats ont été¢ déterminés, analysés et
comparés. L’¢élaboration des échantillons a été faite par la mise
en ceuvre de plaques selon trois facteurs de forme et quatre
fractions massiques (5, 10, 15 et 20 %), soit au total douze



types de plaques. Des cycles de cuissons spécifiques ont été
établis pour activer le processus de cuisson, réduire le volume

de la porosité et améliorer 1’état de surface final de nos plaques.

Des éprouvettes d’essai mécanique ont été découpées de ces
plaques par machine a découpe laser. Les dimensions des
éprouvettes respectent les normes préconisées. Des
observations locales ont été faites pour visualiser la répartition
des fibres au sein de la matrice pour chaque facteur de forme
A et chaque fraction massique. Finalement, une campagne
d’essais de traction, de flexion et de choc a ét¢ menée pour
déterminer les caractéristiques mécaniques et la résilience en
fonction de A et la fraction massique des fibres courtes d'Alfa
de chaque échantillon.

2. PREPARATION DES ECHANTILLONS
2.1 Fibres d’Alfa

L’Alfa est une plante monocotylédone de type herbeux
originaire de I’ouest du bassin méditerranéen. Sa terre de
prédilection est I'Afrique du Nord, et tout particuliérement les
hauts plateaux du Maroc et de 1'Algérie. Elle pousse en touffes
de 1 a 1,20 m de haut, formant ainsi de vastes nappes. Elle
pousse spontanément, notamment dans les milieux arides et
semi-arides, et délimite le passage avec la zone désertique.
Pour nos travaux, la récolte de 1’Alfa a été faite au niveau de
la région de Djelfa située dans des hauts plateaux du centre
d’Algérie (Figure 1.a). Les tiges d’alfa ont été découpées en
faisceaux de longueur variant de 7 a 10 cm (Figure 1.b) pour
faciliter leur processus de broyage. Les faisceaux ont subi
ensuite un séchage durant deux jours a 70 °C. Les fibres
courtes sont finalement obtenues par passage dans un broyeur
a couteaux (Figure 1.c et d) suivi d'un tamisage.

Table 1. Caractéristiques pour chaque catégorie a partir d’un
traitement image

Headingl Tige Catégorie Catégorie Catégorie
d’Alfa 1 2 3
Longueur >800 2,16+1,00  3,774£2,50  5,65+4,50
(mm)
Diamétre  1,80+0,13  0,21+0,08  0,25+0,09  0,29+0,08
(mm)

Facteur de / 9,88+5,13  14,76+8,5 18,92+11,
forme A 9 72
Densité / 0,89+0,02  0,90+0,03  0,91+0,05

apparente

pa (g/em?)

Densité / 1,49+0,02  1,51+0,02  1,50+0,01
vraie pr
(g/cm?)

Selon les types de tamis utilisés de 1,6, 2 et 2,5 mm, trois
catégories de fibres courtes d'Alfa ont été distinguées (Figure
2). En se servant d’un microscope optique, nous avons effectué
des mesures de diametre (D), de longueur (L) pour en déduire
leur densité apparente p,=My/(LxnxD?%4) et leur facteur de
forme A=L/D. Ce facteur varie pour chaque catégorie de fibres.
D’apres les facteurs de forme obtenus, le résultat du procédé
d’extraction par broyage est plus proche de la fibre courte,
voire de la particule, que de la fibre longue utilisée pour le
renforcement de composite structurel. De plus, le diametre
nous montre que ces fibres courtes sont des agglomérats de
fibres élémentaires. La pycnométrie a hélium a aussi été
utilisée pour mesurer la densité réelle. Cette technique consiste
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a effectuer une mesure de volume et une mesure de masse et a
appliquer les lois de la thermodynamique pour déterminer la
densité, a priori du squelette du prélévement testé. Les deux
résultats ont été comparés (Tableau 1). Il est notable qu’une
importante différence existe entre la densité apparente (~0,89
g/cm?) et la densité vraie mesurée par pycnométrie (~1,49
g/cm?). Cette différence est certainement causée par la porosité
ou le vide qui existe a I’intérieur des fibres.

(b) Catégorie 2
A=14,7618,59

A1=9,8845,13 A3=18,92+11,72

Figure 2. Facteurs de forme des fibres dispersées vu en
transparence (fenétres de 23x17 mm)

2.2 Matrice polymére

La matrice Greenpoxy 56 est une résine partiellement bio-
sourcée obtenue par un mélange d'une résine primaire avec un
durcisseur. Afin de caractériser cette résine, des essais de
traction ont été effectués sur des éprouvettes de matrice
polymérisée a 1’aide d’une machine d’essai MTS 500. La
relation contrainte-déformation est donnée par la Figure 3.
Cinq éprouvettes sont testées par catégorie. On remarque une
faible dispersion des courbes de traction. Pour des faibles
charges, la relation contrainte-déformation est linéaire (zone
¢élastique) avec un module de Young d’environ 2,74 GPa. Par
la suite, ces courbes prennent une forme non linéaire jusqu’a
la rupture. La résistance a la rupture moyenne est de 51,1 MPa.
La matrice peut étre considérée comme ductile.

60
E = 2.74486 GPa

50 o =51.08018 MPa

Contrainte [MPa]
w Y
(=] (=]

N
=1

Y

0 0.005

«'= 0.02409

0.015 0.02 0.035

Deformation

0.01 0.025 0.03

Figure 3. Comportement de la résine Greenpoxy 56
2.3 Paramétres d’élaboration

Les plaques de bio-composite ont ¢été ¢€laborées
manuellement dans un moule dédié (Figure 4.a). Le moule est
ciré pour faciliter le démoulage. Les différents composants
sont pesés pour déterminer la fraction massique de fibre. Le
cycle de cuisson utilisé est donné par la Figure 4.b. Ce cycle
de cuisson a trois paliers a été sélectionné parce qu’il nous a



fourni une température de transition vitreuse optimale avec un
bon état de surface. De plus le matériau aura suffisamment de
temps de pour passer de 1’état liquide a un état solide, ce qui
nous espérons permettra une bonne imprégnation et une
diminution des porosités. A chaque opération de moulage,
deux plaques de 160x250 mm sont élaborées simultanément.

T (°C)

24h (23°) + 24h (40°) +3,5h +12,5h (80°C)

Heure

’ <
(a) Moule et contre
moule

(b) Cycle de cuisson

Figure 4. Elaboration des plaques composites

3. RESULTATS ET INTERPRETATION
3.1 Masse volumique

La masse volumique est obtenue classiquement par des
mesures de masse et de volume de chaque plaque. La Figure 5
illustre la masse volumique des composites Alfa/Greenpoxy
56 pour différentes fractions massiques de fibres courtes
d’Alfa (0, 5, 10, 15 et 20 %). 1l est a noter que le facteur de
forme A des fibres de renfort n’affecte pas cette masse
volumique parce qu’elle est presque identique pour les trois
facteurs A (Tableau 1). Sur la figure, nous constatons aussi que
la masse volumique du composite diminue lorsque la fraction
massique des fibres augmente ; ceci parce que les fibres ont
une masse volumique apparente assez faible comparativement
a la résine.

La masse volumique [g/cm”3]

A A2 A3 A A2 23 A1 A2 A3 A A2 A3
0% 5% 10% 15% 20%

Figure 5. Masse volumique des composites Alfa/Greenpoxy
en fonction de la fraction massique

3.2 Essais de traction

La résistance et la rigidité des composites ont été
déterminées selon la norme ISO 3167-type A. En raison de la
variabilité, sept échantillons sont testés par configuration de
matériau (Figure 6a). Les tests ont été réalisés sur un banc
d'essai électromécanique MTS équipé d’une cellule de charge
d’une capacité¢ de 5 kN (Figure 6b). La déformation est
mesurée a l'aide d'un extensometre placé au voisinage du
centre de I’échantillon (Figure 6c).

(a) Eprouvettes
découpées au laser

(b) Banc d'essai (c)
Extensomeétre

Figure 6. Essais de traction sur les éprouvettes fibre courte
d’ Alfa-Greenpoxy

La Figure 7 illustre les courbes contrainte-déformation
typiques obtenues pour un lot de sept échantillons de
composites fibres courtes d'Alfa-Greenpoxy. Ces courbes ont
été reconstruites sous Matlab a partir des données brutes de la
machine. A partir de ces courbes contrainte-déformation, la
contrainte a la rupture, la déformation ultime, ainsi que le

module de Young ont été identifiés.

Essai traction FM(15)- A, (3)-Echd
12} E=331GPa

@ o = 1084 MPa
107

Contrainte [MPa]

= 0.34%
0 0.05 0.1 0.15 (1B 025 0.3 0.35
Deformation [%]

(a) Détail pour un échantillon
: de FM(5}- A, (1)

Courbe de Contraint

35 | Ech

30 |

Contraints [MPa]

E =285GPa
o' = 2504 MPa

= 088 %

. .
a 0.2 0.4 06 08 1 12
Defermation [%]

(b) Résultat pour sept échantillons

Figure 7. Courbes typiques contrainte-déformation en
traction



Table 2. Caractéristiques mécaniques de chaque échantillon pour une plaque

Module de Young Contrainte a la rupture

Allongement a la rupture Déformation a la rupture

(GPa) (MPa) (mm) (%)

Ech_1 2,75 414 3,87 1,60
Ech_2 2,73 55,3 5,43 2,34
Ech_3 2,71 67,7 7,48 3,12
Ech_4 2,61 55,7 5,92 2,43
Ech_5 2,53 51,3 5,74 2,29
Ech_6 2,69 53,0 4,84 2,13
Moyenne 2,67 54,1 5,55 2,32
Incertitude 0,08 8,5 1,2 0,49

Les diagrammes en barre de la Figure 8.a montrent les
valeurs moyennes pour ces propriétés de traction pour les cing
fractions massiques et les trois facteurs de forme étudiés.
L'utilisation des fibres courtes rigidifie la résine Greenpoxy.
Le module de Young augmente avec la fraction massique des
fibres jusqu'a 15 %. Au-dela de cette valeur, seules les fibres
les plus longues permettent d'augmenter le module de Young.
Il convient de noter par ailleurs que ’incertitude augmente
avec le facteur de forme et la fraction massiques des fibres.
Les plaques les plus homogenes et isotropes sont donc
obtenues avec les renforts les plus courts et les fractions
massiques de fibre les plus faibles. De la Figure 8.b, il est clair
que la contrainte a la rupture devient de plus en plus
importante pour des faibles fractions massiques de fibres. Le
facteur de forme a un léger effet sur cette contrainte.

»w
o
!

Module de young (Gpa)
w
°

510 15 20 5 101520 5 101520 %
Al A2 23
(a) Module de Young

Contrainte (Mpa)

5 1015 20

A2

510 15 20
Al

5101520 %

A3
(b) Contrainte a rupture
Figure 8. Module de young et contrainte a la rupture des bio-

composites Alfa/Greenpoxy a la traction en fonction de la
fraction massique et du facteur de forme des fibres

189

3.3 Essais de flexion

En se basant sur la norme ISO 178, des essais de flexion a
trois points ont été effectués avec la machine MTS 500 utilisée
précédemment. Les caractéristiques géométriques des
échantillons et les données relatives aux appuis sont données
par la Figure 9.a. Le mode de fixation est représenté par la
Figure 9.b. En raison de la fluctuation géométrique, six
échantillons ont été testés pour chaque matériau. Par la suite,
les valeurs moyennes ont été calculées. Sur la Figure 10, il est
nettement visible que I’ensemble des échantillons posséde un
comportement quasi linéaire. Une faible dispersion est
observée. L’importante différence entre les courbes réside
dans la contrainte a rupture qui varie d’un échantillon a un
autre. Le tableau 2 regroupe les principales caractéristiques
mécaniques des six échantillons. Malgré une certaine
dispersion expérimentale, les valeurs moyennes du module de
Young, de la contrainte a la rupture, d’allongement et de la
déformation a la rupture ont été calculées avec une incertitude
relativement acceptable.

“ L]

Norme [ (mm) b(mm) h(mm)

150 178 >80 10+0,5 4+02

D : diamétre d’appui = 6 mm

L : distance entre les appuis = 69,64 mm

(a) Norme et dimensions

(b) Condition d’appuis

Figure 9. Dispositif de fixation des échantillons en flexion

Les diagrammes en barre de la Figure 11 montrent les
valeurs moyennes en flexion du module de Young et de la
contrainte & la rupture pour les quatre fractions massiques et
les trois facteurs de forme étudiés. Il est notable que
l'utilisation des fibres courtes rigidifie la résine Greenpoxy. Le
module de Young mesuré en flexion augmente avec la fraction
massique des fibres jusqu'a une fraction massique de 15 %.
Seules les fibres les plus longues permettent une variation
inverse du module de Young. Par contre, il est clair que
I’augmentation de la fraction massique de fibre engendre une
importante diminution de la contrainte a rupture. Il est aussi
remarquable que le facteur de forme des fibres influe lui-méme
sur cette contrainte a la rupture. Donc, une faible fraction
massique, quel que soit le facteur de forme des fibres, offre
toujours des contraintes a la rupture relativement élevées. Il
convient de noter par ailleurs que I’incertitude augmente avec
le facteur de forme et avec la fraction massique de fibre, les
plaques les plus homogenes et isotropes sont donc obtenues



avec les renforts les plus courts et les fractions massiques de
fibre les plus faibles.

Essai Flexion FM{20)- A, (1)-Ech1
40

S E=286 GPa
4 ot = 3188 MPa
4

el

Conante [MPa|

0 05 1
Delormalion [%)]

(a) Détail pour un échantillon

Courbe de flexion Contrainte déformation de FM{10)- (1)

Contrainie [GPa|

il
0 %

] 05 1

15 2 25 3
Desformation 3]

(b) Résultat pour six échantillons

Figure 10. Courbes typiques contrainte-déformation en
flexion

Module de young (Gpa)

5 10 15 20 5 1015 20 5 101520 %
Al A2 A3
(a) Module de Young
60
548 53[21
. 51[11
S 9j29 9[24
2
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(b) Contrainte a rupture

Figure 11. Module de young et contrainte a la rupture des
bio-composites Alfa/Greenpoxy a la flexion en fonction de la
fraction massique et du facteur de forme des fibres
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3.4 Essais de choc

Apres avoir testé notre matériau sous des chargements
statiques de traction et de flexion, il est intéressant d’observer
son comportement vis-a-vis de chargements dynamiques. Pour
cette raison, une série d’essais de choc a été effectuée selon la
norme ISO 179 sur des échantillons similaires a ceux de I’essai
de flexion. En se servant d’une machine (Zwick /Roell HIT 5.5
P) équipée d’un marteau de choc de 0,5 J, des essais ont été
effectués afin de prédire la quantité d'énergie requise pour
rompre I'échantillon (Figure 12).

Figure 12. Essais de choc sur les échantillons Alfa/Epoxy

De la Figure 13, il est clair qu’une plus importante résilience
est observée pour une plus faible fraction massique avec un
faible facteur de forme de la fibre. Par la suite, elle décroit
significativement en fonction de ces deux parametres jusqu’a
une fraction massique de 20 %, ol, on remarque que le
matériau reprend ces performances avec une remarquable
augmentation de la résilience. D’ici, on peut dire qu’un bon
compromis entre la fraction massique et le facteur forme des
fibres nous permettra d’avoir des caractéristiques optimales en
terme de résilience. L’importante dispersion des résultats
montre que I’emploi des fibres naturelles dans la valorisation
des bio-composites reste un domaine réel a explorer et a
améliorer, en terme de porosité, de technique de mise en ceuvre
et de caractérisation.

Résiliance (kj/mm?)

T
5101520
A2

510 15 20
Al

5 101520
A3

Figure 13. Evolution de la résilience en fonction de la
fraction massique et du facteur de forme des fibres courtes
d’Alfa

4. CONCLUSIONS

Dans le présent papier, une étude expérimentale a été



effectuée afin de mettre en valeur I’effet du facteur forme et
de la fraction massique de fibre sur le comportement
mécanique d’un bio-composite Alfa/Greenpoxy 56. Apres
extraction par broyage mécanique, il a été constaté que les
fibres courtes d’Alfa obtenues possédent des facteurs de forme
variables. A cause de la porosité interne, il a été€ constaté une
importante différence entre les masses volumiques apparente
(0,89 g/cm?) et vraie (1,49 g/cm?®) des fibres. Aprés mise en
ceuvre des fibres avec la matrice polymeére, les fibres ayant une
densité apparente légerement inférieure a celle de la résine, la
masse volumique du composite diminue 1égérement lorsque la
fraction massique de la fibre augmente. De plus la variabilité
des longueurs de fibre et leur mouillabilité rendent difficile la
maitrise du procédé de mise en ceuvre, homogénéité de la
dispersion des fibres et taux de porosité faible. Cette porosité
varie selon le facteur de forme et encore plus selon la fraction
massique de fibre. Il est donc difficile d’obtenir un composite
avec une fraction massique de fibre tres élevée. Cependant un
choix convenable de cycle de polymérisation réduit la porosité
et améliore I’interface fibre/matrice.

La présence d’une fraction massique élevée de fibre d’Alfa
a tendance a changer le comportement du matériau du ductile
vers le fragile. De plus ’augmentation du module de Young
est directement liée a la taille et au pourcentage des fibres. Il a
été constaté aussi que I’augmentation de la fraction massique
de fibre améliore le module de Young mais réduit la contrainte
a la rupture. Une augmentation linéaire de I'énergie d'impact a
également été observée avec 1’augmentation du facteur de
forme des fibres courtes d’ Alfa pour une fraction massique des
fibres de 20 %. L'énergie d'impact est liée au facteur de forme
des fibres et a la fraction massique. Finalement, on peut dire
qu’a cause de la non-homogénéité et ’anisotropie de ces
composites une importante dispersion a été observée sur
I’ensemble des résultats.
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Résumeé

Cette these fait partie d’un projet de recherche de collaboration Franco-Algérien (Tassili 17 MDU 996) concernant
la valorisation des produits et sous-produits de I’agriculture algérienne par 1’¢laboration d’un panneau sandwich
en bio-composite. Les objectifs principaux de cette étude sont d’une part la mise en ceuvre et 1’identification de
I’ensemble des composants du sandwich, facteurs susceptibles d’influencer les performances de ce panneau, et
d’autre part de déterminer pour quelle variante un tel produit peut s’avérer performant. Aprés leur caractérisation
massique, une campagne d’essais statique (traction, flexion et résilience) vise a déterminer les propriétés
mécaniques des plaques en composite Alfa/Greenpoxy 56 a des taux de fibre d’Alfa de 0% a 20% avec un incrément
de 5% pour mettre en évidence I’effet du renfort en fibre d’Alfa noyé dans la résine. Cette étude traite aussi d’un
autre moyen d’analyse par le développement d’un modéle mécano fiabiliste effectué sur le logiciel ANSYS APDL
dans le but d’appuyer notre choix de la plaque destinée a la conception du panneau sandwich. Suite a une longue
recherche prospective qui nous a permis de choisir comme dme biosourcée des mousses a base de tanin de Mimosa
et de Quebracho, et vues les variabilités observées avec le dosage des composants, une caractérisation en
compression et en cisaillement des mousses a été nécessaire. Finalement, les effets des paramétres de 1’ame du
sandwich (épaisseur e, = 2 mm et 40 mm et type de mousse de tanin) ont été expertisés par des essais statiques en
flexion trois points conduits sur les sandwichs biosourcés €laborés. Enfin, Les observations des différents essais
ont permis de classifier les différents modes d’endommagement entrainant la rupture du panneau sandwich.

Mots-clés : Comportement mécanique, Alfa, Fibre naturelle, Composite biosourcé, Mousse de Tanin, Sandwichs

Abstract

This thesis is part of a Franco-Algerian collaborative research project (Tassili 17 MDU 996) concerning
the valorization of products and by-products of Algerian agriculture by the manufacturing of a sandwich panel in
biobased-composite. The main objectives of this study are, on the one hand, the implementation and identification
of all the sandwich components, factors likely to influence the performance of this panel, and on the other hand,
to define for which variant such a product may prove to be effective. After mass characterization, a static test
campaign (tensile, bending and Chary tests) aims to fix the mechanical properties of Alfa/Greenpoxy 56 composite
plates at Alfa fiber rates from 0% to 20% with an increment of 5% to highlight the effect of Alfa fiber reinforcement
embedded in resin. This work also deals with other mean of analysis through the evolution of a mechanically
reliable model carried out in the ANSYS APDL software in order to support our choice of the plate intended for
the design of sandwich panel. After a long prospective research that allowed us to choose Mimosa and Quebracho
tannin based foams as a soul, and given the variation observed with the rate of the components, a compression and
shear characterization of the foams was required. Finally, the effects of the sandwich core parameters (thickness
is e, = 2 mm and 40 mm and type of tannin foam) were examined by static tests in three-points bending tests made
on the elaborated biobased sandwiches developed. To conclude, the observations of the various tests made it
possible to class the different damage modes leading to the fracture of the sandwich panel.

Keywords: Mechanical behaviour, Alfa, Natural fiber, Biobased-composites, Tannin foam, Sandwich panels



	Page de couverture
	apercevoir-page-de-couverture1

	These_A_Amrane_deposee_sur_SYGAL

