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Introduction generale



Contexte

L’utilisation des fibres naturelles a partir d’une vaste gamme végétale et animale pour les
productions textiles a largement augmenté durant ces dernieres années. Récemment,
I’utilisation de ces fibres naturelles a trouvé sa place dans le domaine technique en substitution
aux fibres synthétiques. Cela est dl aux bonnes caractéristiques mécaniques, le cout faible et la
biodégradabilité. Dans le domaine de construction, certain matériau a base des fibres végétales

(bois, chanvre, lin) sont déja commercialisé en remplacant les fibres de verre [1]

Pour des raisons environnementales, il est devenu tres important de recycler les matériaux, mais
aussi de préserver I’environnement. L’utilisation des matériaux bio-composites respectant
I’environnement se veut croissante dans divers secteurs industriels. Pour cela, différentes sortes
de fibres naturelles ont été étudiées pour une éventuelle utilisation comme matiéres premieres
potentielles servant de renforts pour matériaux bio-composites. Parmi les applications possibles
des matériaux a base de fibres naturelles, on cite par exemple le revétement de surface dans le
domaine du batiment, la fabrication des prothéses biomédicales et 1’habillage de I’intérieure des
moyens de transport. Concernant ce dernier, l'utilisation des fibres naturelles dans le secteur de
I’automobile en Europe a été estimée a 100.000 tonnes en 2010 [2]. Le lin, le chanvre voir
méme le sisal ont été déja incorporés dans les tablettes arrieres, les accoudoirs et les dossiers
de sieges [2]. Nous assistons depuis quelques années a la croissance de la production de ces

fibres naturelles pour répondre a la demande des industriels qui ne cesse d’augmenter [3].

Dans le présent travail, les fibres végétales extraites de la plante d’Alfa «Stippa-Tenassicema»
seront étudiées pour les valoriser dans la perspective de les utiliser dans les domaines

techniques.
Objectifs visés

L’objectif principal de cette these est de concevoir un bio-composite a base des fibres extraites

de la plante d’Alfa, le caractériser et étudier son usinabilité.
Afin d'atteindre cet objectif, les procédures spécifiques suivantes sont effectuées :

- Développement des méthodes d’extraction des fibres d’Alfa afin d’optimiser les
traitements et d’augmenter leurs propriétés mécaniques.

- Caractérisations morphologiques des fibres pour identifier les états des surfaces.



- L’¢laboration et la caractérisation du matériau bio-composite a base des fibres d’Alfa.

- Optimisation des paramétres d’usinage en fraisage et en percage.

Structure de la these

Le document de thése est constitué de deux parties. La premiére partie est dédiée a 1’étude des
fibres d’Alfa. Elle contient deux chapitres. Le premier s'attache a rassembler les principales
variétés des fibres textiles trés riches en matieres fibreuses, leurs origines naturelles et leurs
catégories qui seront nécessaire a la compréhension de la structure physique et chimique. Des

exemples d'applications y sont présentés.

Le deuxieme chapitre expérimental est consacré au développement des méthodes d’extraction
des fibres d’Alfa. Ces fibres sont ensuite caractérisees morphologiquement en utilisant des
microscopes (optique et microscope ¢lectronique a balayage). C’est une technique tres
répondue pour mener une investigation concernant 1’état de surface (rugosité et porosité). Une
deuxiéme caractérisation mécanique a été faite afin d'étre en mesure d'exploiter les meilleures
fibres et leurs potentiels les plus élevés. 11 s’agit de I’étude de I'effet du traitement sur les

propriétés mécanique en traction des fibres d’Alfa.

La deuxiéme partie du manuscrit est constituée du troisieme et quatrieme chapitre. Elle dédiée
a 1’étude des matériaux bio-composites élaborés. Ainsi, le troisiéme chapitre détaille les
principaux matériaux utilisés dans la fabrication des composites, les méthodes adaptées pour
I’élaboration des bio-composites, les méthodes de calcul des propriétés a partir des propriétés
des constituants, les méthodes de caractérisation mécanique et les paramétres d’usinage des

composites.

Le quatriéme chapitre montre les procédures expérimentales d’élaboration, de caractérisation
en traction et d’usinage des bio-composites a base de fibres d’Alfa. Des investigations a

Iéchelle microscopique seront réalisées pour analyser les états de surfaces usinees.

Chaque chapitre se termine par une conclusion construite a partir des résultats obtenus.






Chapitre |

Partie 1 :

Chapitre | : Les fibres
naturelles



Chapitre | Les fibres naturelles

I.1. Introduction

Durant ces dernieres années, différentes sortes de fibres naturelles ont été étudiées pour une
éventuelle utilisation comme matieres premieres potentielles servant de renforts pour matériaux

composites. On cite par exemple :

- Les parties «ficelles» des plantes comme la plante de coton, sisal et jute, ...

- Les poils d'animaux tels que la laine des moutons,...

- Les filaments délicats formés par les insectes et autres créatures tels que le cocon du ver
a soie des chenilles et les toiles d'araignée, ...

Selon leurs disponibilités dans la nature et leurs propriétés de base (formes, finesses, souplesses

et résistances), des fils et des tissus de différentes qualités et propriétés sont fabriqués.

Il a été noté que les fibres naturelles varient considérablement et par conséquent les types de

tissus qu'ils fournissent sont d'autant plus diversifiés.

Dans le présent travail, seules les fibres végétales, et plus particuliecrement la fibre d’alfa
« Stippa Tenassicema » seront étudiées. Ces fibres végétales sont toutes constituées a base de
cellulose. La cellulose est une substance apparentée a de I'amidon et des sucres dans laquelle la
plante accumule I'eau et le gaz de dioxyde de carbone absorbé par ses feuilles. Les ressources
mondiales en fibres de cellulose sont pratiqguement inépuisables. Mais une faible proportion
d’entre elles (comme le coton) est utilisée directement en tant que fibres pour textiles. Dans les
autres cas, les brins de fibre de cellulose dans les plantes sont associés a des quantités variables
d'autres substances naturelles telles que la lignine, les hémicelluloses, les pectines, les cires et
des gommes ce qui empéche leurs utilisations directes et impose des traitements préalables. La
quantité de ces substances associées et la facilité avec laquelle la fibre de cellulose peut étre

séparée sont les facteurs les plus importants pour déterminer leur utilité et emploi.

1.2. Matiére textile

Les différentes variétés des fibres textiles, tres riche en matieres fibreuses, sont d’origine
naturelle ou chimique. C’est deux bases peuvent étre subdivisées en sous-catégorie comme le

montre la Figure 1 ci-dessous.
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Fibres textiles

Fibres Fibre
chimiques naturelles
4
v v v \ v
Artificielles Synthétiques | | Animales | | Minérales

Figure. 1. Classification genérale des fibres textiles.

Les fibres naturelles sont soit végétales, animales ou minérales. Par contre les fibres chimiques
sont soit synthétiques ou artificielles. Cette partie a pour but de donner des connaissances
approfondies sur les fibres en générale et leurs domaine utilisations, les renseignements sont
abordés ici sur les fibres choisies pour notre travail et permettant de mettre plus en ordre en

valeur de ces matériaux.

1.2.1. Fibres chimiques
1.2.1.1. Les fibres synthétiques

Les fibres synthétiques utilisées pour la fabrication textile depuis les années 1950 sont a base

polymériques. Selon le type, on trouve :

- Fibres en polyamides (nylon 6-6 et nylon-6),

- Fibres en polyesters (polyéthylénes, téréphtalate (PET)),

- Fibres acryliques (polyacrylonitrile acrylique (PAN))

- Fibres polyoléfine (Polyéthylene, polypropylene (PP), L'acide polylactique et vinylique

monomeres)

Ces fibres sont toutes des polymeéres linéaires. Structuralement, en plus de la base unité de
répétition, il peut y avoir de petites proportions d'autres groupes, insérées au sein des chaines,
aux extrémités de la chaine, ou comme les branches sur la chaine, et ceci afin de modifier les
propriétés de la fibre principalement 1’aptitude de coloration (teinture). Ceci est
particulierement vrai pour les fibres acryliques, dans lesquelles le composant mineur peut

atteindre 15%, qui sont habituellement un autre monomere vinylique avec un autre groupe
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latéral —R. Les formules chimiques des chaines de polymeres sont données dans le Tableau 1

[4].

Type de Fibre

Formule chimique

Polyamide: nylon 6,6 —NH:CH2:CH2-CH2-CH2-CH2-CH2-CH2NH-CO-CH2-CH2-CH2-CH2-CO—
nylon-6 —NH:CH2-CH2-CH2-CH2-CH2-CO—
Polyester:  Polyéthyléne —0-CO<CO-0-CH2-CH2—
Téréphtalate
Acrylique:  polyacrylonitrile —CH, .CH—
I
CN
Polyoléfine:  Polyéthyléne —CH2—
Polypropyléne —CH; —CH—
|
CH3
L'acide —CO-CH(CH3)-0—
polylactique
Vinylique —CH2.CH—
monoméres |
R
Tableau 1 : Constituants des fibres synthétiques.
1.2.1.2. Les fibres artificielles

Une fibre textile artificielle est obtenue par un traitement chimique (dissolution puis

précipitation) a partir de différentes matieres naturelles [5] :

e Les protéines qui servent comme matiere premiére pour la fabrication des fibres telles

que les fibres de lait (caséine), les fibres de mais (zéine) [6],

e La cellulose utilisée pour la fabrication de la Viscose, Lyocell, Modal, Acétate de

cellulose [7],

o Le Latex produit par certaines plantes (telle que I’Hévéa) sert a la fabrication des fibres

de Latex ou de caoutchouc [8].

Le but du traitement chimique est d’avoir une solution fiable quelle que soit la mati¢re premicre

utilisée, ceci afin de les fillers a travers une filiere de quelques micrometres de diamétre. Les
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filaments ainsi obtenus sont réunis pour former le fil. Les fibres chimiques utilisées comme
renforts pour les matériaux composites sont sous forme linéique (filament), tissées ou disposées

aléatoirement (mats), et multidirectionnelles (tri-directionnel, tresse, etc..).

Une gamme variée de mats est disponible sur le marché. Elle dépend du domaine d’application
et du colt. Par exemple dans le domaine nautique les fibres de verre prennent la premiere place
due a leurs bonnes caractéristiques mécaniques. Les fibres de verre ont un excellent rapport
performance-prix qui les placent de loin au premier rang des renforts utilisés actuellement dans
la construction de structures composites. Par contre dans le domaine de ’aéronautique et de
I’automobile de haute gamme, les fibres de carbone sont utilisées en raison des performances
recherchées (légérete et résistance). Les fibres de carbone sont élaborées a partir d’un polymere
de base appelé précurseur et sont connues pour leurs propriétés mécaniques élevées. Le

troisieme type de fibres commercialisées est la fibre aramide [9].

D’autres matériaux sont recherchés et développés pour résister a des conditions extrémes telles
que les températures élevees entre 500°C et 2 000°C. Comme les matériaux composites de type
céramiques sont utilisés notamment dans les parties chaudes des moteurs d’avions, ces
matériaux sont souvent constitués de renforts et de matrice en céramique. Parmi les fibres
céramiques utilisées, on trouve les fibres de carbure de silicium, les fibres de bore et les fibres

de bore-carbure de silicium.
1.2.2. Fibres naturelles

Deux parametres ont amené 'homme a s’orienter vers ce type de fibres écologiques et

fonctionnelles :

1. La richesse en cellulose, polymére de glucose a tres longue chaine, structuré
naturellement en micro-fibrilles.

2. Les ressources pétroliéres sont de plus en plus rares et colteuses.
1.2.2.1. Domaine d’application des fibres naturelles

Les fibres naturelles peuvent étre utilisées soit a I’état brut (ce qui est rarissime : a I’exemple
d’assurer I'étanchéité des tuyaux en utilisant le chanvre brut, ou comme matériau de remplissage

pour les sieges d'ameublement ou on utilise les fibres de coco), ou apres un traitement (naturel
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ou chimique). Selon le type de traitement, les propriétés mécaniques et physiques des fibres

seront distinctes [10]. Les divers traitements appliqués dépendent des domaines d’application.
On peut citer trois grandes applications pour les fibres naturelles :

> Textiles basés sur les fibres naturelles.
» Matériaux isolants fabriqués a partir de fibres naturelles.
» Composites renforcés de fibres naturelles.

A titre d’exemple, les fibres de kapok traitées servent a la fabrication de textiles techniques
(gilets de sauvetage, emballage pour le transport, géotextile, matériaux de construction et
renforts pour le ciment [10][11][12][13][14]). Par contre, les fibres d’ Alfa traitées sont utilisées
pour la production de la pate a papier (la Tunisie produit et exporte plus de 40 000 tonne par an
de la pate a papier [15][16]).

1.2.2.2. Intérét ecologique

Les plantes garantissent 1’élimination d’une quantité importante de carbone au cours de leurs
vies et libérent une grande quantité d’oxygeéne exactement comme les arbres. Par exemple, [17]
ont réveélés que le taux d'assimilation de CO2 de jute est supérieur a celui des arbres. D’ou leurs
grands intéréts écologiques. Par conséquent I’ utilisation des fibres végétales dans 1’industrie est
a encourager. En plus de cela, les matériaux concus a base de fibres végétales sont réutilisables

et biodégradables.

Certaines cultures de fibres naturelles ne sont pas trés exigeantes en ce qui concerne le sol et
les conditions climatiques, en particulier le sisal et I’Alfa. Ce sont des plantes bien adaptées
aux conditions environnementales difficiles (zones aride ou semi-aride). Elles n’ont pas du tout

besoin de pesticides [18].

En ce qui concerne la plante d’ Alfa, objet de cette étude, elle présente aussi I’avantage de former
une barriere naturelle contre le déplacement du sable et participe ainsi a la résistance a la

désertification.
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1.2.3. Fibres végétales utilisées comme renfort dans les matériaux

composites

L’utilisation de certains végétaux sous forme de fibres permet la fabrication de fils, ficelles et
cordes. Ces derniers sont les matiéres premieres pour la fabrication des tissus manufacturés
pour les vétements, le linge de maison, I'ameublement et la décoration (tissage a la main,

tricotage et tissage a la machine).

Les fibres naturelles peuvent étre extraites des fruits, de la tige ou de la feuille d’une plante.
Elles sont principalement composées de cellulose, d'hémicelluloses, de lignines et de pectines.
Toutes les fibres naturelles sont biodégradables, cela veut dire que la nature peut les dégrader
jusqu’a leurs composants de base sans ’intervention de I’homme. Elles sont utilisées surtout
pour leurs avantages inégalés : leurs pouvoir d’isolation thermique, leurs caractéristiques

mécaniques et physiques, aspects écologiques et leurs biodégradabilités [19].

Auparavant les fibres naturelles ont été dépassées par les fibres chimiques artificielles ou
synthétiques due a leurs facilités de production et leurs prix moins chers avec des propriétés
supérieures. Les tendances écologiques actuelles ont permis aux fibres biodégradables de

gagner de I’ampleur au détriment de fibres artificielles.

L’une des caractéristiques des fibres naturelles est la variation des composés chimiques et les
propriétés mécaniques dues principalement a I’existence de plusieurs especes dans la méme

famille et de la région de provenance [20].

Les plantes qui produisent des fibres naturelles sont classées en fonction de leurs utilisations
primaires ou secondaires. Les plantes primaires sont celles qui sont cultivées pour leur teneur
en fibres tandis que les plantes secondaires sont des plantes dans lesquelles les fibres sont
produites en tant que sous-produit. Le tableau 2 présente les principales fibres commercialisées

dans le monde et utilisées dans la fabrication des matériaux composites [21].
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Source de la fibre Production mondiale (10° tonnes)
Bambou 30.000
Jute 2300
Kenaf 970
Lin 830
Sisal 378
Chanvre 214
Coco (coir) 100
Ramie 100
Abaca 70

Tableau 2 : Principales sources des fibres commercialisées [21].

Les plantes de Jute, le chanvre, le kenaf et le sisal sont des exemples de plantes primaires. Les
plantes de palme et de coco sont des exemples de plantes secondaires. On peut classifier les

fibres végétales en trois catégories (voir Figure. 2) [20] :

1. Les fibres extraites des feuilles exemple de I’Alfa, I’abaca et le sisal. Ces fibres sont
généralement longues, les feuilles sont souvent trés grandes. Elles sont utilisées comme
matiére premiére dans la production de cordes et de cables, et sont utilisées aussi dans les
applications textiles (fabrication des fils pour des tissus).

2. Les fibres obtenues des graines ou de fruits comme le coco, le coton et le Kapok. Ces
fibres courtes et fines poussent sur des graines ou sur les fruits. L’exemple le plus connu
c’est le coton qui est devenu la fibre naturelle la plus importante au monde.

3. Les fibres de tige ou fibres libériennes. Le Bambou, le Lin, le Jute, le Chanvre, la Kenaf
et la Ramie. Ces fibres sont plus complexes et moins pures que les autres fibres. Elles se

présentent sous forme de faisceaux de fibres ultimes liées entre-elles, formant une tige.
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v Alfa
.« feuilles » Abaca

* Sisal

v COCO

Fibres ~, Graines . o

Végétales Fruits * Kapok

+ Bambou
» Lin

» Jute

» Chanvre
» Kénaf

* Ramie

“ Tiges -

Figure. 2. Principales classification des fibres végétales.

1.2.3.1. Lin

Le lin était probablement la premiére fibre végétale utilisé par I'nomme pour la fabrication de
textiles, au moins dans I'hémisphere occidental. Des échantillons de lin ont été trouvés dans les
habitations lacustres préhistoriques de la Suisse, et dans les tombes anciennes de I'Egypte. Selon

[20], le filage et le tissage du lin étaient présent il y a des milliers d'années avancées.

Le lin dont le nom scientifique est « Linum-usitatissimum » appartient aux fibres libériennes.
Il est cultive dans les régions tempérées. La fibre de lin a plus forte valeur ajoutée, c’est la fibre
la plus fréguemment utilisée dans les marchés du textile. De nos jours les fibres de lin sont

largement utilisées dans le domaine de fabrication de composites.

Les scientifique ont étudiés les propriétés mecaniques, statiques et dynamiques du composite a
matrice PP renforcés avec des fibres de lin non tissé prenant en compte la tenue de I'effet de

I'agent de couplage de zéine [22].

Les propriétés mécaniques en traction des fibres de lin sont estimées en fonction de leur
diametre et de leur localisation dans les tiges (voir Figure. 3). Une large dispersion des
propriétés mécaniques a eté observée [23]. Cette derniére est attribuée a la variation de la taille

des fibres le long de leur axe longitudinal. Les valeurs les plus élevées des propriétés
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mécaniques des fibres sont issues du milieu de la tige et sont associées a la composition

chimique de leurs parois cellulaires.

Branche
Longueur Longueur
technique technique Longueur
de la tige de la tige technique

de la tige

Neeud / Racine

cotylédonaire

Figure. 3. Disposition des fibres sur la tige du lin.

1.2.3.2. Chanvre

Une autre culture notable de fibres libériennes est le chanvre. Celui-ci appartient a la famille de
cannabis. C’est une plante annuelle qui pousse dans les climats tempérés. A titre d’exemple, et
pour montrer I’importance de cette plante, le chanvre fait actuellement I'objet d'une subvention
de l'union européenne pour l'agriculture non alimentaire. C’est une initiative considérable
actuellement en cours pour la poursuite de son développement en Europe. Les fibres de chanvre
font partie des fibres les plus longues et les plus résistantes du monde végétal. L’ utilisation des
fibres du chanvre dans le domaine textile trouve un succées notable. Dans le domaine des
matériaux composites, certains chercheurs [24] ont étudié la compatibilité des matrices PP
renforcées avec des fibres de chanvre. IIs ont démontré qu’un composite a base des fibres de
chanvres et de matrice PP donne une meilleure dispersion des fibres et une adhérence inter-
faciale élevée grace a une liaison chimique entre la fibre et le polymere (PP / fibres de chanvre).
D’autres travaux [25] se sont intéressés a la modification des fibres et de la matrice, ainsi que
I'addition de divers agents de compatibilité pour améliorer les interactions fibre-matrice par
rapport au systéeme non modifié. Cependant, la stabilité thermique des matériaux composites a

été largement affectée par la modification de la fibre et de la matrice.

D’autres travaux scientifiques ont étudi¢ des matériaux composites a base de résine époxy
renforcée avec des fibres de chanvre. Une des études a été consacrée a 1’analyse de 1’effet de

I’architecture des fibres sur les propriétés d’impact (résistance aux chocs) [26]. D’autre études
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se sont intéressées aux performances des composites elaborés sous forme de tuyaux courbés
[27], ainsi que les performances du composite sous 1’effet de la charge durant le moulage par
la méthode de transfert de résine [28] [29]. Il est également possible de concevoir des bio-
composites renforces avec des fibres brutes non-rouies directement [30].

1.2.3.3. Sisal

Le sisal est un agave (sisalana agave). C’est un produit commercialisé généralement au Brésil
et a ’Est de I’Afrique pour la fabrication de ficelle. La demande mondiale des fibres et des
produits a base de Sisal a chuté de 2,3% entre les années 2000 et 2010. Le marche traditionnel
de fibres continue a étre érodé par des substituts synthétiques et par I'adoption de technologies

de récolte qui utilise peu ou pas de ficelle.

Par contre, dans les matériaux, I’utilisation de fibres de sisal dans le domaine technique comme
renforcement des composites trouve un progrées remarquable. Belaadi et al. 2013 [31] ont étudié
les propriétés de fibre de sisal. lls ont démontré que leurs utilisations comme renfort en
substitution des fibres artificielles ou synthétiques sont tres prometteuses. Mais d’autres
recherches [32] montrent qu’il faut tenir en compte la dégradation du composite a base de ces
fibres lors qu’il est soumis aux effets de 1'environnement. D’autres études [33] ont démontré
que l'utilisation d'agents ignifuges ne rapporte aucun effet synergique sur les composites
sisal/PP. L’introduction d'hydroxyde de magnésium et le borate de zinc dans des composites
(sisals/PP) agit comme retardateurs de flamme, réduit la vitesse de combustion et augmente la
stabilité thermique des composites. En outre, ces matériaux composites présentent des
différences insignifiantes de la viscosité de cisaillement a des vitesses de cisaillement élevées
ce qui indique que les types de retardateurs de flamme utilisés dans [33] n'ont aucun impact
sur I'aptitude au traitement des matériaux composites. Ainsi les composites (Sisal/PP) ou les
retardateurs de flamme ont été ajoutées présentent des propriétés mécaniques a la traction et a

la flexion comparables a celles des composites sans retardateurs de flamme.

1.2.3.4. Coco

Les fibres de noix de coco sont situées entre une grosse noix et I'enveloppe extérieure (la peau
coriace de la noix de coco). La production de la fibre de coco est largement déterminée par la
demande. Elle est considérée comme sous-produit de noix de coco. On estime qu'environ 10%

de toutes les enveloppes sont utilisées pour I'extraction de la fibre afin de satisfaire la demande
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croissante des fibres de coco. Les quantités de noix de coco étant abondantes, les producteurs

peuvent ajuster rapidement et relativement selon les conditions du marché et les prix.

La noix de coco se compose de I'épicarpe (peau extérieure résistant a I'eau) et le mésocarpe
(zone fibreuse). Cette zone fibreuse est constituée de faisceaux de fibres incorporés dans le tissu
parenchymateux non fibreux. Il en existe deux types: coco blanc et brun. Les faisceaux de fibres
blancs proviennent de noix de cocos verts immature et les faisceaux de fibres marron sont

obtenus a partir de noix de cocos mars qui ont perdu leur couleur verte.,

L’utilisation des fibres de noix de coco comme renfort dans les matériaux composites a été
étudié par plusieurs chercheurs. Wie et al. [34] ont caractérisé le composite coco/caoutchouc
naturel. Ils ont trouvé que la fraction volumique de 60% de fibres de noix de coco présente le
meilleur choix pour le renforcement du composite. Une fraction volumique inférieure ou
supérieure a 60% peut réduire la résistance a la traction du composite. Plusieurs autres études
[35] [36] [37] [38] ont examinés I’influence des propriétés de surface, les propriétés physiques
et chimiques des fibres de noix de coco sur les propriétés mécaniques et thermiques des

composites PP/coco.
1.2.3.5. Plante d’Alfa

La plante Alfa dont le nom scientifique est Stipa-Tenacissima, également appelé Halfa ou
Esparto en Espagnol, est une herbe vivace typiquement méditerranéenne couvrant les territoires
du sud de I’Europe (Espagne et la France) et les hauts plateaux de 1I’Afrique du nord. Cette
plante pousse en grappes dans les conditions météorologiques défavorables. Cette plante fleurit
dans le sable, sols ferrugineux, dans les situations ensoleillées et méme sur les zones cétiéres.
Les feuilles de la plante d’Alfa peuvent atteindre une hauteur de 1 m jusqu’a 1,20 m (3a 4
pieds). La majorité des feuilles sont cylindriques de 0,6 a 3 mm de diametre. Elles servent aussi
comme fourrage quand elle est jeune. Selon Harche [39], la plante d’Alfa comprend deux
saisons de croissance (I’automne et le printemps) et deux autres saisons latentes (I’hiver et
1’été). La maturation des grains se fait généralement en été durant les mois de juillet et d’aodt.
En automne, les touffes d'alfa sont en pleine phase végétative. Ainsi, la plupart des feuilles sont
matures et les plus jeunes commencent a se développer. Cependant, en hiver la plupart des
feuilles sont jeunes et la croissance s’arréte en raison du temps froid. Au printemps, la saison
de Il'inflorescence, la floraison commence généralement en mai et se termine a la fin de Juin

[40]. Une floraison précoce peut étre observée en avril si les pluies d’automne auraient été
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suffisantes et I'hiver chaud. Ainsi, la floraison varie en fonction de I'emplacement et de la

variation des conditions climatiques sur I’année [41].

Comme les autres plantes, les principaux composants chimiques de la plante Alfa sont la
cellulose, la lignine, la cendre, le silica, I’hémicellulose, la pectine et les cires et d’autres
impuretés. La variabilité des pourcentages des composants chimiques est généralement due a
la zone de recolte, la saison et la partie étudiée sur la feuille (tout a fait comme le lin qui présente
une variation selon la localisation des fibres sur les tiges [23]). Les taux des composants selon
[39][42][15][16] sont présentés dans le Tableau 3.

Matiere Harche [39] Paiva [42] Brahim [15] Bouiri [16]
(%) (%) (%) (%)
Cellulose 43,81 45 45 47,63
Lignine 18,76 23 24 17.71
Cendres 4.66 2 2 5.12
Silica 1.76 / / /
Hémicellulose/Pectines 28.4 25 24 22
Cires / 5 5 /
Extraction et autres 2.61 / / 7.39
Total (%) 100 100 100 100

Tableau 3 : Composition chimique des fibres d’alfa.
1.2.4. Structures physiques des fibres naturelles

Les fibres végétales et les feuilles sont des expansions d’une cellule assimilable & un matériau
composite dont la matrice est composée principalement de lignine, hémicellulose et de

cires [43] et les renforts sont des fibrilles de cellulose.

Les fibrilles cellulosiques disposées sur toute la longueur des fibres, présentent une structure
multicouche complexe. La paroi primaire externe notée S1 (Figure 4) est trés mince (environ
0,1um d’épaisseur) et tres élastique. Elle croit avec I’augmentation de taille de la cellule. Elle
entoure la paroi secondaire qui est plus épaisse notée S2. Cette structure est trés similaire a celle

des fibres de bois. Il faut noter que trés peu de différences existent entre la couche S1 et la
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couche S3 (couche intérieure). La couche S2 contenant les fibres et les fibrilles, détermine les

propriétés mécaniques.

Des études [44][45] ont montré que les micro-fibrilles de cellulose ont une direction privilégiée
dans les couches S1, S2 et S3. Elles sont paralléles entre elles mais disposées en hélice suivant
un angle ¢ par rapport I’axe de la tige. Cet angle est nommé angle des micro-fibrillaire
(Figure. 4(b)). Dans la couche (S2), seul ¢ varie sensiblement en fonction de la nature de la

fibre et en particulier suivant les conditions de croissance.

Les parameétres les plus importants pour la détermination du comportement mécanique de la

fibre sont :
- I’angle des micro-fibrilles

- la teneur en cellulose (celle-ci varie selon le type de la plante et la zone de la récolte).

- Membrane
plasmique

- Parois secondaire S
Multicouche et
lamellaire

-Lamelle moyenneM

Plasmoderme

Cytoplasme

Membrane
Parois primaire P | plasmique

Lamelle
moyenne M

Micro-fibrilles de
Parois cellulose dansles

@ . )

Figure. 4. (a) Représentation schématique de la paroi végétale et ses couches, (b)

Représentation schématique des différentes sous-couches constituant la paroi végétale [46].
1.2.5. Composition chimique des fibres

La composition chimique des fibres naturelles difféere d’une plante a I’autre et dépend
généralement de la composition du sol, des conditions climatiques et de I'age de la plante. Les

21



Chapitre | Les fibres naturelles

principaux composants sont la cellulose, les hémicelluloses et la lignine. Leurs proportions
déterminent les propriétés de la fibre. D’autres produits comme les pectines, les cires et les
protéines peuvent étre présents mais en quantités plus faibles. Quant a 1’eau, sa molécule reste
indispensable pour la survie de toutes les espéces végétales. Le tableau 4 donne le pourcentage
volumique de quelques fibres végeétales, les composants chimiques, leurs natures polymériques

et leur fonction.

Coton Jute Lin Ramie Sisal Nature Fonction

polymérique dans la paroi

Cellulose 82,1 644 641 68,6 65,8 Molécule Fibre
lineaire
Hémicellulose 5,7 12.0 16.7 13.1 12.0 Molécule Matrice
ramifiée
Pectine 0.7 0.2 1.8 1.9 0.8 Molécule Protection
polymérique
Lignine - 11.8 2.0 0.6 9.9 Réticulé 3D, Matrice
amorphe
Extractifs 1.0 1.1 3.9 55 1.2 Molécule Protection
polymérique
Cire (Wax) 0.5 0.5 1.5 0.3 0.3 - Protection
Eau 10.0 10.0 10.0 10.0 10.0 - Protection

Tableau 4 : Composants chimiques de certaines fibres végétales, natures et fonctions [47].

1.25.1. Cellulose

Les différentes constitutions chimiques des fibrilles cellulosiques et leurs morphologies a
grande échelle sont présentées dans cette section. La cellulose représente la majeure partie des
fibrilles.

La molécule de cellulose construit une série de cycles de glucoses reliés entre elles. La cellulose
est considérée comme un polymere composé du monomere glucide dont la formule moléculaire
est CsH100s (la Figure 5). Ce monomeére se repete quelques dizaines de milliers de fois. C’est
une molécule fortement hydrophiles (ayant une caractéristique d’absorption d’eau) [48][49],

résistante aux oxydants [50] et qui confére une rigidité a la fibre.
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Figure. 5. Structure du monomere de la molécule de cellulose.

Il est instructif d'examiner une représentation schématique simple de ses caractéristiques
essentielles. La molécule de cellulose est une longue chaine moléculaire (voir Figure 6(a)),
composée de groupes liés ensemble par des liaisons covalentes simples. La chaine peut étre
prolongeée a une longueur indéfinie et possede une direction unique en raison de I'asymeétrie des
atomes dans les cycles de glucose, ce qui en fait une caractéristique secondaire. Le dépassant
de la chaine sont les groupes hydroxyle (—OH), qui peuvent établir des liens avec d'autres
groupes hydroxyles au moyen de liaisons hydrogénes. Cela se traduit par I'enchainement des

chaines voisines comme montré sur la Figure 6(b).

Les molécules d'eau peuvent également étre fixées par la méme sorte de lien. Les chaines ont
une forte préférence pour s’assembler en cristaux (Figure 6(c)). Dans les régions non
cristallines, des liaisons hydrogéne se forment dans I'assemblage désordonné de segments de
chaines. La molécule de cellulose a dans ce cas de figure une forme de ruban, qui a une rigidité
comparable a la molécule du polyéthyléne avec une résistance considérable au pliage et a la

torsion.
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Figure. 6. Les caractéristiques essentielles de la molécule de cellulose: (a) la chaine; (b) la

réticulation par des liaisons hydrogéne; (c) représentation schématique d'un cristal.

L’autre paramétre influengant de manicre significative les propriétés mécaniques des fibres est
le degré de polymérisation (DP). Celui-ci varie d’une plante a 1’autre. Pour la cellulose, il varie
entre 400 et 14000. Le maximum est atteint pour la cellulose native (n’ayant subi aucun
traitement d’extraction). En moyenne, aprés traitement de purification, les celluloses possédent
un DP de 2500 [51].

1.2.5.2. Hémicellulose

Les principales hémicelluloses se trouvent dans les bois. Ce sont des polyméres solubles dans
I’eau. C’est une classe de polymeres trés variés de nombreux monomeres et leur structure est
en fonction de I’espéce végétale (Figure 7). Elles sont amorphes avec une masse moléculaire
plus faible que celle de la cellulose. Le degré de polymérisation du monomeére est compris entre
150 et 300 [52][53]. Les hémicelluloses sont constituées de monomeres glucidiques variés tels

que la xylose, le mannose, le galactose, le rhamnose et 1’arabinose.
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Figure. 7. Représentation schématique de la molécule de I'némicellulose [54].

1.2.5.3. Pectine

La pectine est un polymére acide composée d’une chaine d’acide uronique (voir Figure 8). Cet
acide est obtenu par oxydation du dernier carbone de sucre [49]. Elle fournit la flexibilité a la
plante [55]. Les pectines sont présentes dans la lamelle moyenne et la paroi primaire des
cellules. Ces substances sont présentes avec des quantités moindres que la cellulose et la lignine
mais elles restent un élément d’une importance significative. Elles jouent un réle capital dans
I’architecture des parois végétales. En effet, elles constituent un ciment intercellulaire et
contribuent a la cohésion des tissus végétaux [56]. Elles sont aussi responsables de la rigidité
et de la cohésion (a I’image des hémicelluloses) et sont associées aux autres composants
chimiques (cellulose, hémicellulose, lignine) par des liaisons physiques et/ou chimigues.

Généralement, les pectines sont extraites a I'eau chaude.

Acide uronique

Figure. 8. Structure d’une chaine d’acide uronique.
1.2.5.4. Lignine

La lignine est la deuxieme substance organique abondante et importante dans le monde végétal.

La présence de la lignine dans les parois cellulaires des plantes augmente les proprietes
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mécaniques a un tel point que d'énormes plantes (comme les arbres de hauteurs de plus de

100m) peuvent rester debout.

La lignine est constituée d’un polymére phénolique tridimensionnel trés irrégulier, réticulé de
facon aléatoire et composé d'unités de phénylpropane reliées par plusieurs liaisons différentes.
Ce polymere, dérivé du composé phénylpropanoides alcool coniférylique et alcools liés. La
lignine peut étre définie comme un matériau amorphe polyphénolique résultant d'une

polymérisation par déshydrogénation intermédiaire d'enzyme de trois monomeéres [57].

Les valeurs moyennes approximatives des masses molaires des pectines sont : 20000g/mol pour
les bois tendres (des bois résineux), et de 5000 a 10000g/mol pour les bois durs. Les figures
(Figure. 9(a), (b) et (c)) présentent les motifs élémentaires de la lignine.

(a) OH (b) OH (c) OH

V Y Y

OMe MeO OMe
OH OH OH

Figure. 9. Motifs élémentaires de la lignine [52][58][59].
1.2.5.5. Cires et cendre (agents dispersifs)

Les graisses et les cires sont des esters d’acide gras et d’alcool gras. Leurs présences varient
selon les végétaux. Ces substances entrainent des modifications a 1’extérieur de la paroi
végétale. Elles sont totalement imperméables a 1’eau et aux gaz, protégeant la plante contre la
déshydratation durant les saisons arides en minimisant les échanges de gaz et d’eau avec les
milieux extérieurs (limitant la transpiration des plantes). Ainsi, les cires ont une propriété
importante sur les végétaux, elles assurent une protection contre toutes les attaques extérieures
des insectes et des microbes. Le deuxiéme type de ces substances est la cutine. Cette derniére
se dépose sur I’épiderme, formant un film protecteur, appelé la cuticule. La cutine correspond
aI’assemblage d’hydroxy-acides tels que ’acide palmitique, I’acide stéarique et 1’acide oléique.
Les pourcentages des cires et des cendres sont généralement moins de 2% pour la plupart des

fibres végétales. La mesure gravimétrique de la teneur en cendre est faite en bralant le matériel
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végétal avec le reste des matieres minerales dans un four [60][61]. Dans certains cas, la teneur
élémentaire peut étre importante dans des tissus particuliers des fibres. La quantité de ces

éléments dans les fibres est liée directement au type du traitement appliqué [62].
1.3. Méthodes d’extraction des fibres naturelles

Dans la plus part des cas, I'utilisation des plantes végétales dans le domaine technique ne trouve
d’intérét que si elles sont incorporées ou €laborées sous forme de fibres. Donc, I’enjeu majeur,
c’est de trouver les meilleures méthodes d’extraction des fibres a partir du végétal brut. Dans
ce sens, et depuis longtemps, I’homme a développé plusieurs méthodes pour y parvenir. Trois

grandes familles de ces méthodes sont a distinguer :

1. Méthodes naturelles,
2. Méthodes physiques,

3. Meéthodes chimiques.

Comme mentionné précédemment, la plante d’ Alfa est souvent utilisée dans leurs états bruts (a
1’état pur) ou bien sous forme de pate a papier, donc, I’extraction de ces fibres est une notion
récente. Les différents types des traitements chimiques utilisés pour 1’obtention de la pate a

papier ne conviennent pas pour 1’extraction des fibres pour des applications techniques.

Dans la partie qui suit, une présentation de certaines méthodes adoptées pour I’extraction des

fibres destinées au domaine technique est présentée.
1.3.1. Méthodes naturelles

Des méthodes naturelles respectant I’environnement sont utilisées pour I’extraction des fibres.

Ce sont :
1.3.1.1. Le rouissage

Le rouissage est une des méthodes naturelles d’extraction des fibres telles que les fibres de
chanvre et de lin, dont I’utilisation est directement liée au domaine du textile. Le rouissage est
un procédé microbien qui permet la séparation des fibres du ceeur ligneux et brise les liaisons

chimiques qui maintiennent I’ensemble formant la tige. Les fibres sont séparées du reste de la
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tige sans étre degradées. Les deux types traditionnels de rouissage sont le rouissage a terre et le

rouissage a l'eau.
a. Rouissage a terre

La méthode de rouissage a terre est trés utilisée dans les champs apres la récolte. Les tiges des
plantes sont coupées ou arrachées et laissées pour pourrir dans le champ. Les agriculteurs
surveillent de pres le processus pour s’assurer que les fibres rouissent et se séparent du noyau
interne sans dégradation. Ce processus se développe grace a I’action combinée du soleil et de
I'numidité nécessaires pour favoriser la production et le développement des microorganismes
(microbes) capables de dissocier les élements non cellulosiques. Les liaisons reliant I’ensemble
sont ainsi éliminées par ces microbes. La durée du rouissage dépend des conditions
météorologiques. Celle-ci est prépondérante avec le niveau de pluviométrie et de la
température. Si la durée de rouissage est mal évaluée, a ’issu de ce traitement, les fibres
obtenues peuvent étre soit trop seches ou trop rouies. Cela n’est pas recommandé car les fibres
seront d’une mauvaise qualité. Cette méthode comprend plusieurs handicapes comme la
dépendance totale aux conditions météorologiques et le contréle continue du taux d’humidité.
Cependant, ce type de rouissage a été largement utilisé pour le chanvre et le lin car il est facile

a mettre en ceuvre et peu colteux, mais ¢’est un procédé qui reste aléatoire.
b. Rouissage a l’eau

Ce type de traitement, repose sur le méme principe de développement des microbes.
Contrairement au rouissage a terre, le rouissage a I’eau produit plus uniformément des fibres
de qualité meilleure. Le principe est simple, il suffit juste de plonger les tiges et les feuilles dans
de I’eau dans un réservoir ou bien dans une riviere. La durée optimale du rouissage sera
déterminée a travers un contrdle continu. En outre, le procédé utilise de grands volumes d'eau
propre qui doivent étre traitées avant d'étre rejetées dans la nature dans le cas des réservoirs.
Mais pour ce qui est du rouissage dans les rivieres, cela pose des problemes de pollution. Le
rouissage a l'eau a été largement abandonné dans les pays ou la main-d'eceuvre est chére et ou
les reglements environnementaux existent. La plupart des fibres de chanvre actuellement
utilisees dans les textiles sont obtenues par le traitement a I'eau provenant de la Chine et de la
Hongrie. Les scientifiques pensent, que les microorganismes améliorés ou 1’utilisation directe

des enzymes permet la production des fibres libériennes de qualité.
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1.3.1.2. Traitement enzymatique

L'utilisation de la technologie de I'enzyme est de plus en plus employée pour le traitement des
fibres naturelles. Actuellement, l'utilisation d'enzymes dans le domaine du textile est en
augmentation rapide. Une des principales raisons pour embrasser cette technologie réside dans
le fait que I'application des enzymes est respectueuse de I'environnement et donne les meilleures
propriétés mécaniques des fibres. Les réactions catalysées sont trés spécifiques et ont un
rendement ciblé. Des travaux de recherche sur 1’effet du traitement enzymatique sur la fibre
d’Alfa et I’abaca ont montré que la résistance a la traction est augmentée [63] [64]. Il a été aussi
montré que la résistance a la traction du composite renforce de fibres d'abaca apres un traitement
enzymatique augmente de 5 a 45% en raison des modifications morphologique [64]. Cependant,
les enzymes utilisées sont rares et cheres ce qui en fait un traitement trés colteux par rapport

aux autres méthodes de traitement [65].
1.3.1.3. Action microbienne

Il existe trois groupes d’agents microbiens capables d’éliminer les composants non
cellulosiques présents dans les tiges ou les feuilles des plantes : les bactéries, les protozoaires

et les champignons.

a. Lapremiére catégorie des bactéries sont celles qui possédent une activité glycosidasique
capables d’hydrolyser la chaine principale, la deuxiéme dépolymérase et de couper les
chaines latérales en utilisant les oligosaccharides et les oses libérés. La deuxieéme
possede des activités glycosidasiques mais elle est dépourvue d’activité¢ dépolymérase.
La troisieme posséde uniquement une activité dépolymérase mais elle est incapable
d’utiliser les produits d’hydrolyse des hémicelluloses.

b. Plusieurs especes des protozoaires sont capables de dépolymériser les hémicelluloses,
ainsi que pour les substances pectiques, mais elles n’ont qu’une capacité limitée a
utiliser les produits d’hydrolyse comme source d’énergie.

c. A propos des champignons, ils sont capables de dépolymériser le composé
d’hémicelluloses et d’utiliser les oligosaccharides et les oses libérés, et de solubiliser

partiellement la lignine. Cependant, ils ne peuvent pas dépolymériser les pectines [66].

Ce qui est a retenir, c’est que toutes ces catégories ont pour but de détruire les liaisons et les

composants non cellulosiques, pour ne laisser en fin de compte que la cellulose (la fibre).
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1.3.2. Méthodes physiques

Les méthodes physiques comprennent I'étirage, le calandrage, le traitement thermique et la
production de fils hybrides pour la modification des fibres naturelles. Les traitements physiques
changent les propriétés structurales et de surface de la fibre influencant ainsi la liaison
mécanique des polymeéres. Par contre, les traitements physiques ne changent pas beaucoup la
composition chimique des fibres. Par conséquent, I'interface est généralement améliorée par

I'intermédiaire d'une liaison mécanique accrue entre la fibre et la matrice.
1.3.2.1. Traitement corona

Le traitement par décharge de corona est I’'une des techniques les plus intéressantes pour
I'activation de I'oxydation de surface. Ce procédé modifie I'énergie de surface des fibres de
cellulose. Le traitement par corona a la fibre de cellulose a un effet efficace pour I'amélioration
de la compatibilité entre des fibres hydrophiles et une matrice hydrophobe [67]. A titre
d’exemple, des travaux [68] [69] ont montré que le traitement de corona a un effet significatif
sur les propriétés mécaniques (résistance a la traction, a la compression et des mesures de
contrainte-déeformation) des composites a base de fibres de chanvre traités avec la décharge de
corona et une matrice PP. Cette amélioration est due principalement a I’augmentation de
I'adhérence fibres/matrice [68] [69].

1.3.2.2. Traitement au plasma

Le traitement au plasma est une autre méthode de traitement physique similaire a un traitement
Corona. Le procédé de plasma consiste a apporter des changements sur la surface des fibres.
Une variété de modifications de surface peut étre réalisée en fonction du type et de la nature
des gaz utilisés. Suite a ce type de traitement, des radicaux et des groupes libres réactifs peuvent
étre produits, I'énergie de surface peut étre augmentée ou diminuée et la surface de réticulation
peut étre introduite. L’attaque par plasma provoque ainsi des modifications sur la morphologie,
la perméabilité, la structure des fibres végétales (c’est ce qui a été observé par [70]). La surface
rugueuse des fibres obtenue améliore la résistance mécanique des composites suite a

I’augmentation de I’adhérence inter-faciale fibres/matrice.
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1.3.3. Méthodes chimiques

Les fibres de cellulose, qui sont fortement polarisée, fondamentalement incompatibles avec les
polymeres hydrophobes en raison de leur caractere hydrophile. Dans de nombreux cas, il est
possible d'induire la compatibilité des deux matieres incompatibles par I'introduction d'un
troisieme matériau qui possede des propriétés intermédiaires entre celles des deux autres. Il

existe plusieurs mécanismes de couplage de matériaux.

Les méthodes chimiques permettent d’abord d’éviter les inconvénients de 1’extraction naturelle,
et surtout un gain de temps et d’énergie considérables. Dans cette section, nous présentons les
principales méthodes d’extraction chimique des fibres végétales. Beaucoup d’études ont été
menées sur les modifications chimiques des fibres naturelles en vue d'améliorer les
caractéristiques mécaniques et d’augmenter l'adhérence entre la fibre et la matrice polymeére en

utilisant différents produits chimiques.
1.3.3.1. Traitement a acide

L’acide est une solution qui élimine les composants non cellulosiques de la fibre. L’attaque se
fait par ’action d’un acide (de préférence fort) tel que I’acide sulfurique qui en modifie le
composant de la lignine en acide soluble, qui, grace a ses ions chlorates, forme des
chlorolignines solubles dans 1I’hydroxyde de sodium. Pour cela, certain travaux utilisent des

pré-traitements a 1’acide avant le traitement alcalin [71].
1.3.3.2. Traitement alcalin

Le traitement alcalin est le procédé chimique le plus couramment utilisé pour dissoudre les
composants non cellulosiques (enlévement d’une certaine quantité de lignine, cire et des
cendres couvrant la surface externe de la paroi cellulaire de la fibre) des fibres naturelles
destinées au renforcement des matériaux composites. Les modifications importantes obtenues
avec le traitement alcalin sont la rupture des liaisons hydrogéne dans la structure du réseau, et
I’augmentation de la rugosité de surface des fibres. Les parameétres du traitement alcalin sont :
la durée du traitement, la concentration de la soude et la température. Ces parameétres sont a
définir selon le type (I’espéce), 1’age et 1’état de la plante. lls sont bien définis afin d’éviter la

dégradation des fibres cellulosiques (éviter 1I’oxydation de la cellulose).
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Dans la bibliographie, des investigations [72][73][74] ont montré que le traitement alcalin a un
effet positif sur les propriétés de traction des fibres naturelles (ramie, sisal et jute). Selon ces
recherches, les améliorations des propriétés sont reliées directement au changement de la
structure morphologique et chimique des micro-fibrilles lorsque la concentration est optimale.
Dans le cas contraire, un exces de concentration entraine des dommages sur les fibres, qui a

leur tour entraineront une réduction des caractéristiques mécanigues.
I.4. Conclusion du chapitre |

En raison de contraintes écologiques, des recherches sont menées pour étudier la possibilité
d’exploiter et d’utiliser des matériaux composites a base de fibres naturelles dans des
applications techniques tres diverses. Le challenge est d’extraire des fibres avec des propriétés
mécaniques et physiques qui peuvent concurrencer les autres fibres synthétiques. Pour cela,
divers traitements (naturels, physiques et chimiques) sont utilisés.

Des résultats scientifiques [75,76] ont montré que les propriétés mécaniques de certaines fibres
comme le sisal et le chanvre dépassent les propriétés des fibres de verres classe E. Ce qui en

encourage leurs utilisations.

La qualité de la fibre extraite apres le traitement déterminera les propriétés mécaniques du
matériau composite. Or, d’aprés la littérature, généralement, des niveaux élevés de variabilité

des propriétés des fibres sont observés. Cet inconvénient est lié a plusieurs parametres dont :

- Endroit et période de la récolte,
- Conditions météorologiques,

- Conditions et parametres des traitements utilisés pour 1’extraction des fibres,

Dans la partie expérimentale de cette theése, les procédés utilisés pour extraire les fibres d’alfa
sont le rouissage et le traitement alcalin. Une description détaillée de ces procédés est fournie
(Chapitre III). Une originalité est apportée dans la méthode d’extraction des fibres, a savoir un
post-traitement mécanique apres le rouissage et le traitement alcalin favorisant la séparation des

fibres et éliminant les résidus des composants non cellulosiques.
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CHAPITRE Il Extractions et caractérisations des fibres d alfa

I1.1. Introduction

Une étude générale sur les fibres textiles, leurs sources et leurs domaines d’application avec
une focalisation sur la plante d’Alfa a été présentée au chapitre I, ainsi que quelques méthodes
utilisées pour I’extraction des fibres végétales. Dans le présent chapitre, une description des
protocoles expérimentaux suivis pour I’extraction des fibres d’ Alfa est détaillée. Les protocoles
sont basés sur une succession de procédé chimique, naturelle et mécanique afin d’optimiser la
qualité des fibres extraites. Par la suite, une étude approfondie de leurs morphologies, leurs

propriétés physiques et leurs caractéristiques mécaniques est présentée.

Les propriétés des fibres naturelles les plus importantes en vue d’une application technique sont
les propriétés mécaniques. Les propriétés d'une structure végeétale telle qu'un mat ou un tissu
dépend d'une interrelation complexe entre I'arrangement des fibres et les propriétés des fibres.
Bien que la connaissance des propriétés de la fibre soit essentielle pour la compréhension des
propriétés des tissus. L'état du matériau dépend de son origine, y compris les procédés auxquels
il a été soumis et la méthode mécanique d’extraction des fibres, il dépend aussi de la température

et la quantité d’humidité qu'il contient.

En raison de la forme des fibres étudiée et dans de nombreuses applications, les propriétés
mécaniques les plus importantes de fibres sont leurs résistances a la traction, a savoir leurs
comportements et leurs allongements sous le chargement appliqué le long de I'axe de la fibre.
Parmi ceux-ci, des expériences de ce genre font I'objet du présent chapitre, mais, pour éviter de
donner une fausse impression, il sera d'abord nécessaire de décrire les divers facteurs qui
influent sur les résultats de ces expériences. Ces facteurs seront considérés plus en détail plus
tard.

11.2. Préparation des feuilles d’Alfa

La préparation des feuilles est une étape nécessaire afin d’optimiser les traitements et rendre
I’extraction plus efficace. Cette préparation de feuille commence d’abord par la récolte de la

plante, puis une sélection et un découpage, Les étapes sont les suivants :
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11.2.1. Récolte de la plante d’Alfa

La récolte de la plante Alfa est faite durant les mois de juillet et aolt aprés la maturation des
graines. La plante se présente lors de la récolte comme une touffe constituée de feuilles qui sont
de forme plate et cylindrique et qui avaient une hauteur maximale d'environ 70 cm (voir
Figure 10). L'enlevement des feuilles est fait uniquement a la main par arrachage. Les feuilles
d’Alfa utilisées dans ce travail de thése ont été récoltées dans la région de sud-ouest algeérien,
au sud de la Wilaya de Sidi Bel-Abbes.

Figure. 10. La plante d’Alfa.

La méthode de récolte suivie est celle-ci :

Une poignée d’ Alfa est saisie a la main, puis enrouler autour d’un baton ou d’une tige métallique
pour assurer la prise. Par la suite, les racines sont fixées avec le pied du ramasseur pour les
empécher d'étre arrachées avec les feuilles. Un tirage brusque sur les feuilles permet leurs

cueillettes. Celles-ci sont liées en petites balles avec une tresse d'Alfa.
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11.2.2.  Sélection et découpage des feuilles d’Alfa

Apreés la récolte, les feuilles d’Alfa sont sélectionnées pour ne garder que les feuilles vertes
intactes (vivantes) et sans cassure (endommagement). Elles sont généralement couvertes
d’impuretés comme la poussiére et la terre, surtout sur leurs parties inférieures. Ensuite, les
deux extrémiteés des feuilles restantes sont découpées pour ne garder que la partie médiane
(Figure 11 (a)). Les fibres seront extraites de cette partie médiane parce qu’elle présente une
faible variation de diameétre. Les feuilles sélectionnées et découpées sont nettoyées avec de
I’eau distillée a plusieurs reprise afin d’éliminer tous les impuretés présentes sur les feuilles
(Figure 11 (b)), ce travail préliminaire qui s’impose afin de bien préparer les feuilles, ce

prétraitement va augmenter 1’efficacité des opérations d’extraction suivantes.

Partie basale Partie médiane Partie’apicale

(b)
Figure. 11. (a) Principales parties de la feuille d’Alfa, (b) les feuilles d’Alfa apres nettoyage.
La feuille d’Alfa se caractérise par trois parties bien visibles (Figure 11 (a)) :

1. La partie basale, c¢’est I’extrémité inférieure reliée a la racine, ou la couleur est un vert
clair avec une longueur maximale de 3cm sous la forme d’un crochet trés rigide.

2. La partie médiane ou la partie centrale de la feuille, c’est le niveau préférable pour
I’extraction des fibres. 1l se caractérise par un diametre constant d’environ 2 a 3mm sur
toute la longueur.

3. La partie apicale, c’est I’extrémité supérieure sous forme d’une pointe. C’est la partie

ou le diamétre de la feuille commence a diminuer jusqu'a la pointe de la feuille.
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11.2.3. Observations microscopiques sur feuilles d’Alfa a I’état brut

Apreés avoir sélectionné, découpé et nettoyé les feuilles, des observations microscopiques sont
effectuées et pour étudier la morphologie de la feuille (état de la structure et disposition des
faisceaux fibreux dans la feuille). Un microscope optique tres performant de marque
KEYENCE VHX-10000 a été utilisé. 1l a permis de mesurer les diameétres et la forme des
faisceaux fibreux constituants la feuille d’Alfa (Figure 12).

Trichome

F!gis_ceaux de
“fibres

o5 &
Cuticules & cive - -

Figure. 12. Coupe transversale et longitudinale sur la feuille d’Alfa.

L’analyse de I’image optique des coupes transversale et longitudinale de la feuille d’Alfa
(Figure 13) montre qu’elle est cylindrique, trés tenace, et qu’elle est constituée de nombreux
faisceaux de fibres rassemblés, et protégés par la peau épaisse de cire et cuticules. Cette peau
extérieure est lisse sans topographie particuliére a priori.

Les faisceaux fibreux ont une forme polygonale et des fois cylindrique avec des diameétres
différents (entre 50 um et 300um). lIs sont collés les uns aux autres par une couche de trichome
d’une couleur blanche comme le montre la Figure 12. Contrairement & la surface extérieure, la
surface des faisceaux est marquée par la présence d’un relief de substances non cellulosiques
et de petits appendices réunissant les faisceaux en forme de trichome. Il est constaté aussi que
chaque faisceau de fibres contient des trous (canaux) au centre. Ces derniers transportent I’eau
absorbée par les racines pour alimenter la feuille.
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D’autres observations avec le microscope électronique a balayage (MEB) sont nécessaires pour
examiner distinctement et finement les faisceaux fibreux. Les images du MEB présentées sur
la Figure 13 montrent clairement une dispersion aléatoire des trichomes sur la surface extérieure
du faisceau constitué de microfibre. La Zone «A» (Figure 13) dévoile que les trichomes sont de
petits appendices ressemblant a des poils avec de longues tiges. Des microparticules ou petites
taches blanches disposées sur les trichomes sont observées. Ceci confirme la présence d'un autre
composant inorganique. Mabrouk et al. [77] ont démontré que ces taches sont principalement
constituées de silice. Les cires et les cuticules (Figure 13 Zone B) sont réparties sur la surface
extérieure du faisceau surtout dans les zones liées a la surface extérieure. L’absence des

trichomes au-dessus de la peau est a noter (la peau couvre directement les micro-fibrilles).

SEl 20kV WD13mmSS50 x270 50pm

Zone A

- Cire &
Silice : Cuticule
Trichomes

Figure. 13. Observation microscopique sur une fibre.
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11.3. Protocoles d’extraction

Parmi les objectifs du présent travail, la recherche et le choix des méthodes d’extraction des
fibres d’alfa, dans la perspective d’une optimisation du cott et de la qualité des fibres. Pour
cela, différents protocoles d’extraction ont été mis au point puis testées. Il s’agit des méthodes
d’extraction naturelles et chimiques. Chacune des méthodes se distingue par plusieurs

parametres.

Or, apres analyse des fibres traitées, il a été constaté qu’une certaine quantité de fibres d’alfa
restaient collées. Ainsi, des post-traitements mécaniques sont testés dans le but de les séparer
les fibres les unes des autres efficacement.

11.3.1. Meéthodes d’extraction naturelles

Comme évoqué dans le chapitre I, il existe une multitude de méthodes naturelles d’extraction
de fibres cellulosiques. Cependant, certaines de ces méthodes sont trés cotiteuses et d’autres ne
donnent pas de bons résultats. Dans la partie qui va suivre, une description des méthodes

naturelles utilisées est faite et les protocoles retenus sont identifiés.
11.3.1.1. Le rouissage a terre

L’opération de rouissage a terre consiste a étaler les feuilles d’Alfa dans un champ apres sa
récolte. Puis, les feuilles d’alfa ont été arrosées a 1’eau pour favoriser le développement des
micro-organismes. Cette opération trés délicate nécessite une grande connaissance de la
procédure car elle géneére des inconvénients. Il faut éviter de trop humidifier la terre pour que
les feuilles ne pourrissent pas, ni la trop sécher, ce qui va empécher le développement des
bactéries. Cette opération demande donc un contrdle quotidien et continu sinon ca ne

fonctionnera pas.

Elle est bien adaptée pour le lin [78], mais pour notre cas, et apres un mois de rouissage, une
forte odeur de moisissure a €té ressentie. D’autre part, une partie de toutes les feuilles a changé
de couleur (marron foncé). Cependant, pour que le rouissage soit efficace sur toute la feuille,
on a di prolonger I’opération de plusieurs mois. Ce protocole délicat a mettre en place
(mobilisation, gaspillage d’eau, pourrissement des feuilles, agression de la terre, ...) a été
écarté.
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11.3.1.2. Le rouissage a I’eau

Le rouissage a 1’eau est une méthode tres répondue par rapport rouissage a terre. Il consiste a
immergées les feuilles d’Alfa dans un bain d’cau a la température ambiante. La durée de
rouissage est liée au développement des micro-organismes. Dans le present travail, trois types

de rouissage ont été testés, il s’agit du :

1. Rouissage dans I’eau bouillie : Le rouissage a 1’eau chaude dépend essentiellement de
la température et de la pression appliquée. Une boute de 1kg de feuilles d’ Alfa est laissée
bouillir & ébullition dans une enceinte métallique fermée contenant de 1’eau pour une
durée de 6h a 8h. Aprées cette opération, les feuilles sont nettoyées a 1’eau distillée et
sont extraites mécaniquement (voir paragraphe 111.3.2). Le rouissage a 1’eau bouillie
S’est avéré peu ou pas efficace car les feuilles sont restées presque identiques a 1’état
initial (Ia couleur n’a pas beaucoup changé et les fibres s’abiment en essayant de les
séparer). Cette méthode connait plusieurs handicaps (température optimale méconnue,
durée de traitement trop longue, codt énergétique élevé). De ce fait, ce protocole est
aussi écarté.

2. Rouissage a ’eau salée (I’eau de mer) : ce type de rouissage est inspiré de 1’extraction
traditionnelle des fibres d’Agave pratiquée par les anciens pécheurs dans 1’eau de mer.
L’eau salée ¢limine une grande quantité de cires et de cuticule. Une botte de 1kg est
plongée dans un bain d’eau de mer pour une durée indéterminée au préalable. La durée
du traitement est estimée en prélevant en continus des échantillons sur lesquels on
effectue des essais d’extraction. La durée optimale obtenue est de 3 semaines. Apres
une extraction mécanique (voir paragraphe 11.3.2), il a été observé que les faisceaux de
fibres d’Alfa sont plus nombreux et les diametres sont réduits.

Les observations microscopiques des fibres extraites par ce protocole sont présentées
dans le paragraphe 11.4.1, partie « caractérisation morphologique ».

3. Rouissage a I’eau distillée : le principe de cette méthode est de gonfler les cellules
internes de la feuille d’Alfa permettant ainsi I’introduction de bactéries et des
champignons entre les faisceaux fibreux. Le changement de la couleur de 1’eau et des
feuilles d’Alfa (voir Figure 14 (a)), ainsi que le dégagement d’une odeur forte de
moisissure, témoignent que les conditions du traitement sont favorables. Comme pour

le rouissage a 1’eau salée, il a été observé que la durée du traitement pour que les fibres
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soient délignifiées est de 3 semaines. le premier procédé de rouissage a 1’eau distillé ne
change pas la couleur des fibres (voir Figure 14 (b)). Les observations microscopiques
des fibres montrent que ce protocole produit des fibres plus uniformes par rapport au

rouissage a ’eau salée. Ce type de traitement est considéré comme un traitement

enzymatique naturel utilisant des bactéries, des microbes et des champignons [79,80].
o/ 77 //,._f \ =3 \\_ ’: .' Wi ,‘ \ 4
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Figure. 14. (a) Les feuilles aprés rouissage, (b) Les fibres aprés extraction.

Apreés les expérimentations menées et décrites precédemment, on retient les points suivants :

- Les procédés d’extraction par rouissage a terre et rouissage a I’eau bouillie sont écartés parce
qu’ils souffrent de deux problémes majeurs. Le premier probléme est la difficulté de controler
les parametres du traitement qui sont tres difficiles quand il s’agit de petites productions. Le

deuxieme étant la détérioration physique et mécanique des fibres constatée lors de 1’extraction.
- Les traitements naturels retenus pour la suite de ce travail sont :

1. Le rouissage a I’eau salée et,

2. Lerouissage a I’eau distillée.

Le point commun entre ces deux traitements, ¢’est qu’ils ont permis 1’¢limination d’une quantité
des éléments non-cellulosiques, mais les fibres sont restées collées les unes aux autres. Afind’y
remédier, une extraction mécanique est nécessaire pour séparer les faisceaux de fibres. Ces

méthodes mecaniques sont le teillage manuel et le laminage suivis par ’opération de peignage.
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Remarque : Pour d’autres plantes telles que le lin et le chanvre, les mémes opérations

mécaniques sont produites mais sous une autre forme : le battage a la main et le teillage manuel.
11.3.2. Extraction mécanique

Pour garantir une bonne séparation des fibres, une extraction mécanique nécessaire a été mise
en place. Les feuilles d’Alfa sont passées d’abord par 1’opération de battage (teillage et
laminage), ensuite elles ont été brossées mécaniquement a ’aide d’un peigne a dentures
métalliques. Apres ces opérations, qui sont décrites ci-dessous, les fibres obtenues sont longues,

fines et tres souples.
11.3.2.1. Le teillage manuel

Le teillage manuel est une méthode trés ancienne utilisée pour séparer le bois des tiges de lin,
de chanvre et d’autres plantes. Les feuilles sont insérées dans le tilleul, I’instrument manuel a
levier (Figure 15), ensuite elles sont battues. Cette opération est poursuivie jusqu’a ce que les
feuilles soient les plus souples possibles. L’opération est effectuée manuellement et

successivement du pied a la téte sur la partie médiane de la feuille d’Alfa (Figure 15).

Il a été constaté que le teillage manuel n’est pas la meilleure méthode pour casser les liaisons
entre les fibres d’Alfa. Les feuilles s’endommagent sous 1’action du teillage suite aux

sollicitations mécaniques agressives.

Ainsi, lorsqu’apres avoir effectué un teillage manuel, on a constaté que 1’opération de peignage
casse les fibres. Les fibres cassées causent de ce fait des difficultés pour passer a travers les
dents (création d’une pelote de nceuds des fibres cassées). Certaines études sur le teillage des
tiges de lin ont distingué que la majorité des fibres obtenues sont courtes, aussi appelées

étoupes, sont moins résistantes [78,81].
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Feuille
rouies

Manches en bois

Figure. 15. (a) Principe du teillage manuel, (b) tailleur utilisée sur les feuilles rouies.

Suite aux problémes techniques rencontrés tels que la création de la pelote de noeuds des fibres
cassées et aux mauvais résultats liés a la qualité des fibres extraites par le teillage manuel, il a
été décidé de s’orienter vers un autre procédé d’extraction mécanique plus adapté, a savoir le

laminage.
11.3.2.2. Le laminage

Le laminage est la deuxieme méthode mécanique testée sur les feuilles d’Alfa apres les
différents traitements. Cette méthode consiste écraser les feuilles d’alfa dans le sens

longitudinal (passer les feuilles d’Alfa entre les deux cylindres du laminoir).

Le réglage de 1’espace entre les deux cylindres du laminoir est trés important, est comme le
diamétre des feuilles apres le traitement est d’environ 2mm le réglage de 1’espace de passage
est de Imm pour ne pas endommager les fibres. Le laminoir est équipé d’un ressort sur le
cylindre d’impression permet les écartements supérieurs si les feuilles sont plus épaisse

Figure 16 (a) et (b).

Etant donné que les fibres d’Alfa sont toutes réparties parallélement au sens longitudinal de la
feuille, la force appliquée par le laminoir dans le sens transversale facilite 1’élimination des
liaisons entre les faisceaux sans les endommager. Durant le laminage, il a été constaté qu’une
certaine quantité de poussiere tombe apres chaque passage des feuilles entre les cylindres. Cette
poussiere est sans doute formée de composants non-cellulosiques broyeés suite au réearrangement
des faisceaux. En répétant 1’opération plusieurs fois de suite, les faisceaux se séparent
continuellement (Figure 16 (c)).
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Figure. 16. Laminage (a) Principe du laminage, (b) le laminoir, (c) Feuilles d’Alfa aprés le

laminage.

Afin d’analyser les changements morphologiques aprés le passage au laminoir, les feuilles
d’Alfa sont observées avant et apres cette opération mécanique. Pour cela, on utilise deux
microscopes, 1’un optique et I’autre électronique (MEB). Les images microscopiques des
feuilles d’Alfa avant le passage dans le laminoir sont représentées sur la Figure 17 (a) et (b).
Elles montrent clairement que les fibres sont collées entre elles, constituant ainsi la feuille.
Aprés le passage dans le laminoir, les observations au microscope optique (Figure 17(c))
montrent que la feuille d’Alfa est séparée en plusieurs faisceaux de fibres, dont les diamétres
varient de 70 a 230um. Cette disparité constatée sur les diameétres des faisceaux est liée a la
constitution naturelle de la feuille d’ Alfa (voir section 11.2.2).
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L’image du MEB (voir figure 18 (d)) montre que les faisceaux de fibres restent partiellement
liés entre eux apres le laminage. Pour obtenir des faisceaux de fibres unitaires, il faut utiliser un

autre dispositif, tel que le peigne.
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(c) (d)

Figure. 17. Observations microscopique : (a) observation avec microscope optique sur la feuille, (b)
observation avec le MEB sur la feuille, (c) observation avec microscope optique sur la feuille aprés

laminage, (d) observation avec le MEB sur la feuille apres laminage.
11.3.2.3. Le peignage

Cette opération est essentielle pour séparer les faisceaux de fibres unitaires des feuilles
laminées. Il suffit de passer les feuilles laminées sur un peigne a dentures métalliques. Deux

types de peignes ont été utilisés, le premier avec les dents écartées (voir schéma Figure 18 (a))
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qui permettra de séparer les feuilles et d’orienter les fibres dans le sens longitudinal, et aussi
d’enlever une quantite les fibres endommagées. Les dents du deuxiéme peigne sont tres fines
avec un faible écartement entre les dents (voir schéma sur la Figure 18 (b)). Les gros diametres
de faisceaux de fibres obtenus apres le passage sur le premier peigne vont étre réduits pour
pouvoir passer a travers les dents du deuxieme peigne. Le nombre de faisceaux de fibres
augmentera alors. Il a été observé que les diameétres des faisceaux de fibres obtenus dépendent
aussi des écarts entre les aiguilles du peigne. Le peigne recueilli une poussiere au fond et une
certaine quantité de fibres cassées. La qualité finale des fibres dépend de 1’opération du

peignage mais dépendra beaucoup plus du type de traitement effectué sur les feuilles.

Figure. 18. Schéma du peigne : (a) peigne a denture écarté, (b) peigne a denture fin.

Notons que suite a I’efficacité constatée de la méthode mécanique pour la séparation des fibres
traitées, et pour des raisons d’optimisation du traitement, une extraction mécanique sur les

feuilles brutes sans aucun traitement est testée.

Les feuilles récoltées sont nettoyées ensuite sechées et les fibres sont extraites mécaniquement.
Cependant, on a constaté qu’elles étaient trées endommagées apres ’extraction et qu’il était
impossible d’obtenir des fibres unitaires longues. Donc, la tentative a été vouée a 1’échec et le

protocole abandonné.
11.3.3. Traitement chimique a la soude de NaOH (hydroxyde de sodium)

Les recherches bibliographiques [16,66,82,83] ont montré que I’action des alcools et des sels

se sont avérées sans efficacité sur 1’extraction des fibres d’Alfa. D’autres produits comme les

46



CHAPITRE Il Extractions et caractérisations des fibres d alfa

acides sont difficiles a mettre en ceuvre a cause de 1’agressivité sur les fibres. Alors que 1’action
d’un traitement alcalin représente la seule méthode chimique adéquate. Ce traitement consiste
a dégrader les éléments non-cellulosiques dans la feuille et conserver les propriétes des fibres
avec un faible impact sur ’environnement [83,84]. Dans cette partie, une mise au point du
procédé d’extraction chimique par la soude de NaOH est présentée. Par la suite, une étude de
I’influence de la concentration et du post-traitement sur les propriétés des fibres est exposée.
Conformément aux protocoles suivis dans les travaux de recherche [85,86] et afin d’optimiser
les paramétres du traitement alcalin pour garantir les meilleures performances des fibres, la
durée du traitement (une durée de 24h) et la température (32°C) sont fixées, et le seul parameétre
variable sera la concentration de NaOH. Pour cela, et comme le montre le schéma principal du
traitement alcalin présenté dans la Figure 19, les feuilles d’ Alfa préparées sont traitées avec un
pourcentage variable de concentration de NaOH noté X (X= 3%, 9%, 10%, 11% et 14%). Les
feuilles traitées ont été nettoyées plusieurs fois avec de I'eau distillée pour neutraliser les résidus
de la solution de NaOH sur la surface de la feuille. Cependant, deux post-traitements différents
sont rajoutés parallelement sur deux lots de feuilles issues du premier traitement afin de

compléter leur nettoyage. Les deux post-traitements en question sont :

- Post-traitement a I’cau distillée,
- Post-traitement a 1’eau salée,
Pour les deux post-traitements, la durée est de 24h a une température de 18°C. Un

nettoyage secondaire avec de 1’eau distillé est appliqué sur les feuilles.

A Tinstar des autres traitements, les feuilles obtenues apres les post-traitements passent par
I’extraction mécanique (laminage et le peignage). Les processus d’extraction des fibres sont

représentés dans les points suivants :

1. Résultat N°1: Feuilles traitées avec X% de concentration de NaOH, suivie d’un post-
traitement a 1’eau distillée, puis nettoyées et séchées, ensuite les fibres sont extraites
mécaniquement.

2. Résultat N°2: Feuilles traitées avec X% de concentration de NaOH, suivie d’un post-
traitement a I’eau distillée, puis nettoyées, ensuite les fibres sont directement extraites

mécaniquement (les feuilles sont mouillées).

47



CHAPITRE Il Extractions et caractérisations des fibres d alfa

3. Résultat N°3: Feuilles traitées avec X% de concentration de NaOH, suivie d’un post-
traitement a 1’eau salée, puis nettoyées avec de 1’eau distillée et séchées, ensuite les
fibres sont extraites mécaniquement.

4. Résultat N°4: Feuilles traitées avec X% de concentration de NaOH, suivie d’un post-
traitement a 1’eau salée, puis nettoyées avec de I’eau distillée, ensuite les fibres sont

directement extraites mécaniquement (les feuilles sont mouillées).

Récolte des feuille d'alfa
¥
Triage
HEEEEEE
Nettoyages
!

Traitement a X% concentration de NaOH
(durée de 24h et température 32°C)

Post-traitement

L’eau distillée L’eau salée
24h, T 18° 24h, T 18°C
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Figure. 19. Schéma principale du traitement alcalin.

ne sont pas pris en considération pour les raisons suivantes :

- extraction trés difficile, surtout sur le peigne,

Remarque : Les processus aboutissants aux résultats R2 et R4 (relatifs aux feuilles mouillées)

- les feuilles mouillées sont trés malléables et fragiles et le laminage n’a aucun effet sur

les feuilles.
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- extraction des fibres a partir des feuilles séchées R1 et R3 est beaucoup plus facile, et
donne des résultats satisfaisants. les fibres obtenues par le traitement alcalin sont

devenues d’une couleur jaune (Figure 20).

Figure. 20. Fibres extraites a la soude de NaOH (chimiquement).

Les résultats des fibres traitées avec le procédé naturel et chimique sont présentés dans le
Tableau 5.

Nomenclature  Type de traitement

Rouissage ED Fibres traitée avec le rouissage a I’eau distillée.

Rouissage ES Fibres traitée avec le rouissage a I’eau salée.

R1a3% Fibres traitées a 3% de NaOH et post-traitement a 1’eau distillée.
R1a9% Fibres traitées a 9% de NaOH et post-traitement a 1’eau distillée.
R1a10% Fibres traitées a 10% de NaOH et post-traitement a I’eau distillée
R1a11% Fibres traitées a 11% de NaOH et post-traitement a 1’eau distillée.
R1a14% Fibres traitées a 14% de NaOH et post-traitement a 1’eau distillée.

Tableau 5 : Nomenclature des résultats.

I1.4. Caractérisation morphologique et mécanique des fibres

11.4.1. Etude de la morphologie des fibres

Le microscope électronique a balayage permettra de comprendre la morphologie des fibres, leur
structure a 1’échelle microscopique, et d’observer 1’effet de chaque traitement sur la surface de
la fibre comme la porosité et la rugosité. Le microscope (MEB) utilisé est trés sophistiqué car
il permet de réaliser des observations sur des éléments tres variés dont les éléments biologiques
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tels que les fibres naturelles (échantillons non conducteur). Les échantillons de fibres sont
insérés directement dans le microscope sans métallisation a I’inverse des autres MEB

traditionnels.

Les échantillons de fibres a analyser ont été collectés a travers plusieurs lots de fibres a 1’issu
de chaque traitement. Plusieurs tensions de bombardement électronique ont été utilisées. 1l a
été constateé que les images sont tres claires avec des tensions entre 10KV et 20KV. Au-dela,

les fibres sont endommagées.

La Figure 21 montre les différentes observations sur une partie de fibres obtenues pour chaque
traitement utilisé. En général, les faisceaux de fibres sont composés de plusieurs micro-fibrilles

rassemblées formant une fibre principale.

1. Les Figure 21 (a) et Figure 21 (b) sont relatives a des observations microscopiques sur
des fibres extraites par rouissage a 1’eau distillée et a I’eau salée respectivement.
L’examen de la fibre issue de la premiére extraction au rouissage a 1’eau distillée montre
que la surface extérieure du faisceau de fibre est couverte d’une couche de cuticules.
Cette couche d’impureté est sans doute de la lignine, des pectines et des hémicelluloses,
présentes en faibles quantités maintient la structure et couvre les micro-fibrilles. Les
faisceaux de fibres obtenus aprés le rouissage a I’eau distillée sont unitaires avec une
surface de forme circulaire. Par contre, le composant trichome qui couvre toute la
surface de la feuille et des faisceaux fibreux (voir la section 11.2.2.) est vraiment
invisible. Les observations sur la fibre traitée avec le rouissage a I’eau salée montrent
que la fibre principale contient trois faisceaux collés entre eux et ayant une surface tres
rugueuse. Cela montre que le traitement a 1’eau salée rompt partiellement les liaisons
entre les faisceaux de la fibre principale.

2. Les Figure 21 (c) et Figure 21 (d) sont relatives a des observations microscopiques sur
des fibres extraites par le processus R1 a 3% de NaOH et R3 a 3% de NaOH
respectivement.

L’examen de la fibre issue (du R1 & 3% de NaOH) montre que la surface de celle-ci est
presque identique a celle des fibres brutes. Cette extraction a faible concentration de
NaOH consiste simplement a éliminer une certaine quantité des composants non
cellulosiques permettant la séparation des faisceaux. Un changement morphologique
important suite au processus R3 a 3% de NaOH a été observée. En effet, les fibres

principales sont séparées en plusieurs faisceaux collées avec des diametres différents et
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la forme de la surface est tres rugueuse. Une pilosité des micro-fibrilles sur ces faisceaux
est observée.

3. Les Figure 21 (e), (g), (i) et (K) représentent les observations microscopiques sur des
fibres extraites par le processus R1 a 9%, 10%, 11% et 14% de NaOH respectivement.
Par contre les Figure 21 (f), (h), (j) et (1) représentent les observations microscopiques
sur des fibres extraites par le processus R3 a 9%, 10%, 11% et 14% de NaOH
respectivement. D’une maniére globale, que ce soit pour le processus R1 ou R3, la
surface devient de plus en plus propre (disparition des impuretés de composants non
cellulosiques) et les diamétres des fibres principales diminuent avec 1’augmentation de
la concentration de NaOH. Quant aux faisceaux, ils sont plus nombreux, ayant des
surfaces cylindriques et collés les uns aux autres malgré la disparition d’une grande
partie des composants non cellulosiques. Cependant, il faut noter que les fibres traitées
avec une concentration de 14% de NaOH ont été sévérement affectées
morphologiquement. Les formes des micro-fibrilles sont devenue semblables a celles

des bambous secs et contenant des nceuds comme le montre la Figure 21 (1).
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Figure. 21. Observation par MEB de (a) rouissage a I’eau distillé, (b) rouissage a I’eau sale, (c) fibres
R1 a 3% NaOH, (d) fibres R3 a 9% NaOH, (e) fibres R1 a 9% NaOH, (f) fibres R3 a 9% NaOH, (g)
fibres R1 a 10% NaOH, (h) fibres R3 a 10% NaOH, (i) fibres R1 a 11% NaOH, (j) fibres R3 a 11%

NaOH, (k) fibres R1 & 14% NaOH, (1) fibres R3 & 14% NaOH.

11.4.2. Propriétés mécaniques des fibres en traction

Il est tres important de connaitre les propriétés mécaniques de chacune des fibres obtenues avec
les différents traitements. Ceci, afin d'étre en mesure d'exploiter les meilleures fibres et leurs
potentiels les plus élevés. Une étude de I'effet du traitement sur les propriétés en traction des

fibres d’Alfa a été faite, ainsi que la relation morphologie-propriété mécanique en traction.
11.4.2.1. Préparation de I’échantillon

Pour caractériser mécaniquement les fibres en traction, on découpe un cadre en carton (papier
¢pais) pour la mise en place de I’échantillon sur la machine. Cette méthode est trés utilisée pour
la caractérisation des fibres naturelle suivant la norme de traction des fibres unitaires
ASTM 3379-75 [87]. La fibre est choisie aléatoirement du lot, puis collée sur le carton en
utilisant un adhésif approprié. La longueur utile du test est 40mm (voir Figure 22). Avant de
proceder a I’essai de traction, des mesures du diametre de la fibre est faite avec le microscope

optique pour les introduire dans la machine de traction.
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Figure. 22. Préparation de 1’échantillon.

11.4.2.2. Mesure de diametre des fibres

La méthode de mesure de diametre des fibres utilisée consiste a évaluer le diamétre moyen
déduit statistiquement. Les dimensions des fibres d’Alfa (longueur et diametre) sont des

caractéristiques fondamentales déterminantes pour I’obtention des caractéristiques mécaniques.

Les mesures sont effectuées a 1’aide d’un microscope optique trés performant de marque
KEYENCE VHX-10000. Les fibres sont placées sur le porte échantillon de la table mobile du
microscope. Huit points de mesure du diameétre sont effectués sur la partie effective de

I’échantillon (longueur utile) a travers lesquels le diametre moyen est calculé.

La mesure se fait sur plusieurs parties de la fibre (voir Figure 23). Une projection de la fibre sur
I’écran du microscope avec une possibilité de faire des agrandissements permet de prendre les

mesures de diamétres.

Le diamétre moyen est calculé a partir de 8 mesures prises tous les 5 mm le long de la longueur
utile de la fibre. Dans le cas ou les fibres contiennent plusieurs faisceaux comme montrer sur
les images du MEB (section 11.4.1), ou bien des dispersions de mesure dépassant les 50%, ses
échantillons sont écartés. Le paramétre « diameétre » dépend énormément du traitement
effectué. En ce qui concerne le traitement chimique, le diametre est inversement proportionnel

a ’augmentation de la concentration de la soude de NaOH.
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Figure. 23. Mesure de diameétre de fibre.

Le tableau 5 montre la variation du diametre moyen des fibres obtenues avec différents procédés

d’extraction.

Type de traitement Diametre (um)

Rouissage a I’eau distillée 150 +50

R1 a 3% de NaOH 150 +50
R1a 9% de NaOH 145 +35
R1a 10% de NaOH 90 +20
R1a11% de NaOH 83 +15
R1 a 14% de NaOH 70 £15

Tableau 6 : Diameétres moyens des fibres.

Sur le méme lot, les mesures sur 18 échantillons sont effectuees. Les fibres extraites avec le
procédé de rouissage a I’eau distillée ont un diametre moyen qui varie entre 100 pm et 200 um
c'est-a-dire 150450 pm pour la totalité des mesures sur les fibres. Sur une seule fibre la variation

de diametre est tres faible le long de la longueur utile.
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Les fibres R1 a 3% de NaOH ont un diamétre approximativement égal au diametre des fibres
extraites avec le rouissage a I’eau distillée (150+£50 pm). Par contre, les fibres R1 a 9% de
NaOH présentent un diamétre moyen égal a 145 + 35um. Le diametre moyen des fibres R1 a
10% et 11% de NaOH est égale a 90 + 20um et 83 + 15um respectivement. Les fibres R1 a
14% de NaOH présentent des diametres de 75 £15um ce qui représente presque la moitié du

diamétre moyen des fibres R1 a 9% de NaOH.

Les tests mécaniques de traction montreront les effets de la morphologie et du diametre sur les

résultats des propriétés de la fibre en traction.

11.4.2.3. Test de traction des fibres

Les échantillons de fibres d’Alfa préparés sont testés sur une machine de traction de marque
INSTRON avec une capacité de chargement de 50 KN (voir Figure 24). Les échantillons de
fibres sont installés sur la machine de traction de facon a assurer I'alignement de la fibre avec
I'axe de déplacement des mors (Figure 24 (a)). Une fois les échantillons installés, la partie
restante du papier est coupée et les tests sont lancés pour soumettre la fibre a un chargement de
traction (Figure 24 (b)). Pour chaque type de traitement mentionné dans le Tableau 6, 18
échantillons de fibres ont été testés. Lors des essais sur les échantillons, la rupture des fibres a
eu lieu sur la partie utile, ce qui dénote I’absence des effets de concentration sur les extrémités

serrées par les mors (Figure 24 (c)).
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Figure. 24. (a) Installation de 1’échantillon, (b) Coupe du papier, (c) Rupture des échantillons

apres 1’essai de traction.

La vitesse de 1’essai ou bien la vitesse de déplacement des mors de la machine est fixé a
Imm/min selon la norme de traction ASTM D3379-75 [87]. La fréquence d'acquisition des
données est programmeée pour chaque 60 ms. Cela va permettre d’obtenir plus de 500 points de

mesure pour I’observation de 1'allongement de la fibre en fonction I’évolution du chargement.
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(a) Test de traction des fibres traitées a I’eau salée

Les courbes de la Figure 25 illustrent I’évolution de la contrainte a la traction de 12 fibres
traitées avec rouissage a I’eau salée en fonction 1’allongement (fibres non retenues). Sur les 18
tests programmés, 6 tests n’étaient pas concluants pour diverses raisons (probléme de mauvais
collage des fibres sur le cadre du papier principalement). L’allure des courbes montre
clairement qu’il n’y a pas d’endommagement avant la rupture finale. Celle-ci survient
brutalement. La dispersion des résultats des contraintes a la rupture est due principalement a la
méthode d’extraction comme mentionné précédemment. La morphologie des fibres traitées a
I’eau salée, le nombre de faisceaux et 1’état de surface influencent les propriétés en traction des
fibres. Cependant, les résultats des essais réalisés ne sont pas identiques d’une fibre a ’autre,
ce qui démontre une grande dispersion concernant la rigidité des fibres aussi issues de ce

procédé¢ d’extraction.
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Figure. 25. Essais de traction des fibres rouies a 1’eau salée.

Le comportement de la fibre est de type élastique fragile. Les valeurs de la contrainte a la
rupture varient entre 65MPa et 250MPa et les valeurs des allongements a la rupture varient

entre 0.95mm et 0.35mm. Cette variabilité est due a plusieurs facteurs :
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- Différence des orientations des micro-fibrilles dans les faisceaux. En effet, des le début
du test, les micro-fibrilles commencent a se réorienter progressivement pour s’aligner
avec 1’axe de la traction.

- Nombre des faisceaux : comme la majorité des fibres sont composées de deux ou trois
faisceaux collés ensemble, le chargement appliqué sollicitera un seul faisceau a la fois
du moment qu’ils ont des longueurs différentes. Le transfert de charge s’effectuera
progressivement de 1’un a ’autre. Ceci explique partiellement la dispersion des
résultats.

- Etat morphologique des fibres apres les traitements a 1’eau salée (voir le paragraphe
11.4.1).

(b) Test de traction des fibres R1a 3, 9, 10, 11 et 14%

Les essais de traction effectués sur les fibres R1 a 3% sont au nombre de 18. La Figure 26
montre les courbes de traction obtenues. On remarque qu’avec ce traitement, toutes les courbes

sont presque identiques.
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Figure. 26. Courbe de traction.

Pour les autres tests correspondant aux traitements R1 a 9, 10, 11 et 14%, les résultats obtenus
sont portés sur la Figure 27. La figure présente aussi une comparaison avec le résultat relatif au

traitement basé sur le rouissage a I’eau distillée.
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Les valeurs de la résistance a la traction, les allongements et les modules de Young sont tres
différentes pour les traitements utilisés (Tableau 6). Ainsi, les fibres R1 a 10% présentent les

meilleures propriétés par rapport aux autres traitements.
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Figure. 27. Contrainte a la rupture en fonction de I’allongement.

Module de Young  Contrainte & la rupture  Allongement

(MPa) (MPa) (mm)
Rouissage ED 32896 628 0.816
R1a 3% 21524 547 0.905
R1a9% 21660 479 1.012
R1410% 41826 976 1.591
R1a11% 32070 517 1.580
R1a14% 21526 444 1.600

Tableau 7 : Valeurs des propriétés mécaniques en traction.

D’aprés le Tableau 7, les meilleures propriétés mécaniques (contrainte a la rupture 976MPa et
module de Young 41826MPa) sont celles des fibres R1 a 10%. Pour situer ces propriétés, une
comparaison des propriétés est faite avec d’autres fibres utilisées dans le domaine des

composites. Le Tableau 8 illustre cette comparaison.
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Diametre des Contrainteala Module de Allongement a la

fibres (um) traction (MPa) Young rupture (%)
(GPa)

Fibres d’Alfa (présent 75+ 12 976.34+ 156 41.82+19 35t1
travail)
Fibres d’Alfa [15] 50 247+ 60 21.5+ 3.3 1.96+ 0.46
Fibres d’Alfa [42] 80 565 22 1.6
Kenaf [88] 67.6+ 13.7 860+ 119 46+ 12 1.9+ 0.3
Sisal [31] 240+ 27 462+ 71 747£137 7.83t1.25
Fibre de verre calasse 17.9+1.9 1765+ 432 70.3+ 5.8 2.5+ 1.0
E [89]

Tableau 8 : Comparaison des propriétés mécanique de différentes fibres naturelles.

D’aprés le Tableau 8, les propriétés mécaniques en traction de la fibre d’Alfa R1 a 10% du
présent travail sont nettement meilleures que celle des fibres d’Alfa extraites chimiquement a
10% de concentration de NaOH par [15] et [42]. Cela démontre I’effet du post-traitement
mécanique que nous avons introduit dans le protocole sur I’amélioration des propriétés

mécaniques.

11.5. Conclusion de la premiere partie

Les analyses microscopiques avec le MEB et le microscope optique ont permis de montrer le

role des différents types de traitements sur les feuilles d’Alfa. On retient les points suivants :

- Les protocoles utilisant les traitements et les post-traitements a 1’eau salée sont écartés
en raison des mauvais résultats obtenus.

- La qualité des fibres dépend a la fois de la méthode d’extraction, du type de post-
traitement et de I’extraction mécanique. Le laminage sépare facilement les fibres en
plusieurs faisceaux de diamétres approximativement égaux.

- Les caractéristiques mécaniques des fibres principales composées d’un seul faisceau de
micro-fibrilles (Figure 28 (a)) sont meilleures que celles des fibres composées de
plusieurs faisceaux (Figure 28, configurations (c) et (d)). Le troisieme cas de la Figure
26 (c), représente un mélange entre le premier cas et le deuxieme. La résistance globale

dépendra de la résistance du faisceau des fibres et la résistance des liaisons des parois
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cellulaires. Le quatriéme cas Figure 26 (d), la résistance de la fibre dépendra de la
résistance des liaisons des parois cellulaires des différents faisceaux de micro-fibrilles.

- Le traitement avec le procédé naturel (rouissage a 1’eau distillée) donne un résultat
satisfaisant et respecte 1’environnement en comparaison avec les traitements alcalin (&
9%, 11% et 14% concentration de NaOH).

- Cependant, le traitement alcalin a 10% de concentration de NaOH est le traitement
optimal et donne les meilleurs résultats des propriétés mécaniques en traction
(Contrainte a la rupture 976MPa et module de Young 41GPa). Les observations
microscopiques ont montré que suite & un traitement alcalin @ 10% de concentration, on
est plutot dans la configuration de la figure 28 (a). C’est le cas le plus recherché pour

assurer une bonne résistance des micro-fibrilles en traction.

. Un seul Deux Plusieurs faisceaux de
faisceau de fibres faisceaux de fibres fibres
(a) (b) () (d)
A
L Longueur
utile

@Force @Force @Force @Force

Figure. 28. Différents types de sollicitation sur les faisceaux fibreux.

- Pour les autres traitements (rouissage a 1’eau distillée et traitement alcalin avec les
autres concentrations de NaOH, c’est a dire 3, 9, 11 et 14%, on se trouve dans les
configurations des Figures 28 (b) et (c)). Le cas de la Figure 26 (b), la contrainte a la
rupture de la fibre dépendra de la résistance de la liaison de la paroi cellulaire des
faisceaux de la fibre. Les deux faisceaux de fibres ne sont pas chargés sur les deux

extrémités.
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I11.1. Introduction

Au cours des derniéres années, il y a eu un important intérét de I'utilisation des fibres naturelles
comme renfort pour les matériaux composites vu les préoccupations environnementales et les
colts. Or, l'utilisation des fibres naturelles comme renfort pour les composites n’est pas
nouveau. En effet, avant l'arrivée des fibres synthétiques, notamment les fibres de verre, les
fibres d'origine naturelles a la fois végétales et minérales étaient le seul renfort disponible pour

les matériaux composites anciens (pailles et argile par exemple).

Comme I’indique le terme, le matériau composite réveéle un matériau hétérogéne constitué de
différents composants : des fibres solides continues ou non-continues renforgant une matrice.
Le role de cette derniere est de répartir les fibres et leur transmettre la charge. La liaison entre
les fibres et la matrice est créé lors de la phase de fabrication du matériau composite. Cette

liaison a une influence essentielle sur les propriétés mécaniques du matériau composite.

Les principaux inconvénients de 1’utilisation des fibres naturelles pour la fabrication des
matériaux écologiques sont la mauvaise compatibilité entre fibres/matrices et leur sensibilité a
I'numidité (absorption élevée). Les traitements d’extraction des fibres naturelles mis au point et
décrits dans le chapitre précédent améliorent leur adhérence avec les différents types de
matrices. L'efficacité du transfert de contrainte de la matrice a la fibre pourrait étre réduite en

raison d'une interface faible.

Le but de ce chapitre est de passer brievement en revue les principaux matériaux utilisés dans
la fabrication des matériaux composites, les méthodes d’élaboration, les méthodes de calcul des
propriétés a partir des propriétés des constituants, et enfin leur usinabilité notamment les

composites a fibres naturelles.
I11.2. Les constituants des matériaux composites

Les matériaux composites sont constitués d'un mélange de deux ou plusieurs phases distinctes
non miscibles a I’échelle microstructural. En fait, 1’appellation composite ou matériau
composite est utilisée dans le sens restrictif. Généralement, la matrice et le renforcement sont
les deux principaux constituants d'un matériau composite, mais d'autres matériaux tels que les

additifs peuvent également étre inclus. La matrice est la majeure partie, phase continue et elle

64



CHAPITRE I Extractions et caractérisations des fibres d alfa

peut étre métallique, céramique ou matériau polymeére. Le renfort est noyé dans la matrice afin

d'ameliorer ses propriétés en conférant la résistance et la rigidité.
11.2.1. Les divers types de résines

La forme des composites, l'aspect de surface, la tolérance environnementale et la durabilité
globale sont dominées par la matrice tandis que le renfort fibreux porte la plupart des charges
structurelles, fournissant ainsi une rigidité macroscopique et résistance. La plupart des résines
sont des polymeres. Le marché des polymeéres est dominé par les produits de base des matieres
plastiques, dont plus de 80% de la consommation est basée sur des ressources pétroliéres non

renouvelables.

Les gouvernements, les scientifiques et les industriels sont poussés a trouver une matrice
alternative a la matrice classique dérivée du pétrole a travers des recherches, mais aussi la
sensibilisation du public de I’impact de ces produits sur I’environnement, les ressources limitées

et les changements climatiques.

Dans ce contexte, les plastiques biologiques se composant de ressources renouvelables ont été
développées ces derniéres années dans la perspective de remplacer les matiéres plastiques a
base de pétrole. Parmi les plastiques biologiques, les résines les plus employées actuellement
dans la mise en ceuvre des matériaux composites sont les résines thermodurcissables, du fait de
leurs caractéristiques élevées. Cependant, I’amélioration des caractéristiques mécaniques des
résines thermoplastiques conduit a une utilisation qui ne cesse de croitre dans le domaine

mécanique.
111.2.1.1. Les résines thermodurcissables

Parmi les principales résines thermodurcissables utilisées dans la mise en ceuvre des matériaux
composites, on trouve les résines polyester insaturées : vinylesters, allyliques et polyesters
condensés. Pour le deuxieme type, ce sont des résines de condensation comme les résines
phénoliques, furaniques et aminoplastes. Le troisieme type est les résines époxydes

caractérisees par leurs résistances a I’absorption de I’humidité.
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I11.2.1.2.  Les résines thermoplastiques

La résine thermoplastique appartienne a la vaste famille des plastiques. La mise en ceuvre du
plastique est soit par extrusion pour la fabrication des plaques, des profilés, des tubes ou des
films, soit par injection pour les objets moulés. Les composites de plastique technique sont

généralement €laborés par le procédé d’injection.

Les résines thermoplastiques les plus utilisée sont : le polypropyléne, le polyamide, le PVC et
le polycarbonate. Les intéréts d’utilisation du plastique sont la disponibilité, le faible coft et la
facilité du procédé de fabrication (extrusion, injection). Cependant, le faible codt est lié a leurs
faibles propriétés mécaniques et thermomécaniques. Ces divers thermoplastiques peuvent étre

utilisés dans les composites renforcés par des fibres naturelles.
111.2.1.3.  Les résines thermostables

Les résines thermostables peuvent étre distinguées des autres résines citées précédemment par
leurs performances thermomécaniques. Ces matériaux conservent leurs propriétés mécaniques
pour des températures supérieures a 200°C. Le développement des résines thermostables se fait
surtout dans le domaine de I’aviation et de 1’espace ou les résines Polyimides et Bismaléimides
sont les plus utilisées. La température d’élaboration du matériau a base des résines
Bismaléimides est de 180 a 200°C. Les matériaux a base de résines Polyimides sont a haute

résistance thermique, mais avec un prix tres éleve.
11.2.2. Les additifs

Les additifs se présentent en faible quantité pour faciliter les interventions comme :

e Les agents de démoulage : ont pour objet de facilité le fagconnage et réduire la tendance
d’adhérence aux moules.

e Les colorants et pigments: ce sont des produits insolubles présent sous forme de
paillettes ou poudres.

e L’anti-retrait ou agent de fluage : il est nécessaire d’ajouter des produits spécifiques
anti-retrait pour améliorer 1’état de surface et diminuer les défauts (microfissures).

e Les agents additifs et de couplage :ont pour objet d’améliorer la cohésion inter-faciales

entre la fibre et la matrice, comme pour I’exemple des fibres naturelles [90].
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111.2.3. Les renforts

La forme de renforcement pourrait étre des fibres continues, des fibres courtes, des particules,
ou des moustaches. Le matériau de renfort peut étre métallique, en céramique ou organique. Le
matériau reésultant présente des propriétés différentes a celles des constituants pris
individuellement. En fonction de la forme et de la fraction volumique de la phase de
renforcement, le matériau composite peut avoir des propriétés isotropes, quasi-isotropes, ou

anisotropes.

Les fibres sont constituées de milliers de filaments, chaque filament ayant un diamétre compris
entre 5 et 15 micromeétres, ce qui leur permet d'étre reproductibles a I'aide de machines textiles.
Par exemple, dans le cas de fibres de verre, on peut obtenir deux produits homogenes comme

le montre la Figure 29. Ces fibres sont vendues sous les formes suivantes :

e Fibres courtes, dont la longueur est de quelques centimetres ou de quelques fractions de
millimétres des nattes et des fibres courtes utilisées dans le moulage par injection.
e Fibres longues, qui sont coupées pendant le temps de fabrication du matériau composite,

on les utilise tel quel ou tissé.
Les principales fibres utilisées dans les matériaux composites :

e Fibres de verre : ce sont les fibres les plus couramment utilisées. Elles représentent
99% du marché. Il existe trois nuances de fibre de verres de classe E, utilisée dans
I’usage courant, classe D présentant des bonnes propriétés diélectriques, utilisée surtout
pour les circuits imprimés et classe R qui ont une haute résistance mécanique.

e Fibres de carbones: sont tres colteuses mais offrent des propriétés mécaniques
supérieures aux fibres de verre en termes de résistance mécanique et de module
d’élasticité. L utilisation de ces fibres est limitée pour des applications ou la résistance
et le poids sont les facteurs les plus importants tels que I’aéronautique ou méme le
domaine d’automobile (voiture de course, et véhicule haute gamme).

e Fibres organique : il en existe une multitude de fibres organiques (polyamide 6-6,
polyester, nomex, aramide, zylon, dyneema...), la plus utilisée étant la fibre d’aramide

souvent appelée Kevlar.
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Figure. 29. Schéma des différentes formes de fibres de renforcements dans les composites.

Bien que les composites renforcés de fibres artificielles, il existe aussi des composites a renforts
naturelles. Les composites renforcés de fibres naturelles ou bien les bio-composites ont
considérablement évolué au cours des dernieres années en raison de leur faible co(t, faible

densité, biodégradabilité, et une résistance spécifique élevée.
111.2.3.1. Interface fibre matrice

L’adhérence inter-faciale fibres/matrice reste toujours un probleme majeur. Des recherches de
la littérature montrent I'importance de l'interface et I'influence de 1’état de surface des fibres sur
les propriétes physiques et mécaniques des bio-composites. Les objectifs tendent a améliorer la
qualité de ’interface fibre/matrice. Plusieurs techniques sont utilisées et testées pour y parvenir.

On citera :

- Un traitement des fibres : il a été montré que le traitement par du maléate et de silane

est un procédé de choix en raison de résultats bénéfiques. On a vu aussi précédemment
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(chapitre 1) que I’utilisation du traitement enzymatique modifie favorablement la
surface des fibres naturelles, ce qui améliore ainsi I’interface tout en respectant
I'environnement. La technologie de I'enzyme pourrait étre rentable dans le futur, sauf
que pour le moment elle est chére et les enzymes sont rares [65][91].

Un traitement apporté a la matrice : aujourd’hui, des additifs permettent d’améliorer les
qualités des interfaces avec des quantités plus élevées d'anhydride « groupes
fonctionnels » par rapport aux années précedentes (les années 80 et 90) en créant plus
de liens chimiques. D’autre part, en utilisant des agents de couplage, I'absorption d'eau

du composites se réduit, mais a long terme leurs performances diminuent.

111.2.4. Méthodes de fabrication des composites

Récemment, l'utilisation des matériaux bio-composites a augmenté en raison des propriétés

mécaniques et aux avantages qu’elle présente. Pour cela, il est trés important d’ajuster les

méthodes de fabrication de ces bio-composites pour répondre aux nouvelles exigences. Parmi

les exigences les plus importantes :

Le seuil de température de fabrication a ne pas dépasser, et ce en raison de 1’incapacité
des fibres naturelles a résister a des températures supérieures a 150°C pour des durées
de fabrication longues, ou des températures dépassant 220°C pour des procédes
d’¢laboration courts. L’exposition a ces tempeératures fragilise les composants de
cellulose (micro-fibrilles), affecte négativement 1’adhérence inter-faciale fibre/matrice
et entraine une déecoloration des fibres.

En raison des caractéristiques hydrophiles des fibres, il est nécessaire de controler
I’environnement lors de la mise en forme du matériau. En effet, les fibres ont tendance
a gonfler lorsqu’elles sont exposées a ’humidité, ce qui provoque la diminution des

propriétés mécaniques des matériaux composites (faible adhérence fibres/matrice).

Il existe une multitude de procédés de fabrication des composites renforcés de fibres

synthétiques, mais seuls ceux appropriés aux fibres naturelles seront décrits dans les

paragraphes suivants.
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111.2.4.1. Moulage par compression

Le moulage par compression des composites renforcés de fibres naturelles est un procédé
couramment utilisé dans l'industrie. Les applications typiques, en outre de l'industrie
d’automobile, se trouve dans le secteur du batiment, due principalement aux codts des outils de
cette méthodes de moulage qui sont inférieurs comparés avec le moulage par injection. Le
moulage par compression (Figure 30) est la méthode la plus adéquate pour la fabrication de
piéces a des quantités moyennes et a grandes échelle. Les produits sont souvent & deux
dimensions, avec possibilité d’¢laboration des structures tridimensionnelles ayant une
profondeur d’impression maximale de 15 a 20cm. Environ 35% des pieces moulées par
compression pour l'industrie automobile sont élaborées avec des matrices thermodurcissables.
Les bio-composites fabriqués par des résines thermodurcissables ont des propriétés thermiques
améliorées par rapport aux bio-composites élaborées avec des résines thermoplastiques, mais

ils sont généralement plus chers et non-recyclables [92,93].

En général, les fibres naturelles non tissées (les mats de fibres de chanvre, de lin ou un mélange
entre chanvre/lin/Kenaf) sont souvent utilisées pour la fabrication de produits semi-finis. Ces
produits sont imprégnés dans un systeme de résine thermodurcissable au moyen d'un certain
nombre de différentes procédures, y compris le revétement par pulvérisation. Ils sont ensuite

mis en forme sous une pression et température spécifiques.

Renforcement
et la Matrice

Figure. 30. Schéma du moulage par compression.
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111.2.4.2. Moulage par transfert de résine

Le moulage par transfert de résine est un procédé d'injection qui fonctionne avec de faibles
pressions (jusqu'a 5 bars). Le rendement de cette méthode est faible comparée aux méthodes
d’injection ou le moulage par compression. Par contre, les bio-composites du moulage par

transfert de résine sont trés résistants, mais relativement codteux.

Le principe de cette méthode est d’injecter un mélange de résine avec le durcisseur dans la
cavité fermée constituée d’une matrice male et I’outil femelle, dans laquelle, les matériaux de
renforcements sont placés sous formes de mat, tissu ou des fibres dispersées aléatoirement
(Figure 31).

Idéalement, il faut transférer la résine rapidement dans toute la piece avant sont durcissement.
L’objectif est de remplir toute la cavité du moule de maniere a chasser 1’air lentement hors du

moule. Parmi les inconvenants de ce procede :

- Problémes rencontrés lors du moulage par transfert de résine en utilisant les tissus de
fibres naturelles. Ces derniers ont tendance a flotter sur la résine (ne sont pas

completement mouillés par la résine) ou bien sont décalés de leurs positions initiales.

- Parfois, il y a méme aussi des difficultés a transférer la résine uniformément dans la

cavité du moule (présence des bulles d’air ou des poches).

Cependant, ces problemes peuvent étre résolus en ajustant les propriétés de traitement et de crée

le vide dans le moule pour dégager 1’air.
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Outil d’injection de la résine

Renforcement

Figure. 31. Schéma du moulage par transfert de résine.

111.2.4.3. Moulage manuel

Le moulage manuel est une autre technique de fabrication des bio-composites tissus prépares
de fibres naturelles. Il est adapté pour la fabrication des prototypes ou bien de faibles quantités
de piéces. Il est souvent choisi pour des applications de conception. Le principe de cette

méthode est de concevoir un moule ouvert ayant la forme de la piece a fabriquer.
Etapes du moulage manuel:

1. Application de I’agent de démoulage sur le moule.

2. Fixation du renfort (mat, tissu, etc.) couche par couche dans le moule dans le moule
(Figure 32).
Imprégnation du renfort de résine.

4. Enlevement des bulles avec un rouleau spécial de stratification (débulleur).

5. Apres durcissement, I’opération de démoulage est effectuée aprés un temps de maintien
qui dépend du type de la résine et de la température (de I’ordre de 10 heures).

6. La polymérisation est ensuite effectuée en milieu ambiant (selon la résine). Cette
polymérisation peut éventuellement étre accélérée par une cuisson dans un four avec

une température qui varie entre 60° et 100°C.
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!

Figure. 32. Schéma du processus manuel.

Composite

La répartition de la résine doit étre la plus homogeéne possible et le tissu doit étre maintenu dans
sa position pour garantir un bon moulage. C’est pour cette raison que la qualité de la piece
dépend fortement des compétences et de I'expérience du préparateur. Selon la résine employée,
le durcissement de la piéce bio-composite se fait soit a la température ambiante ou bien a une

température spécifique pendant une durée déterminée.
111.2.5. Quelques propriétés des composites unidirectionnels

Les propriétés des composites, en particulier ceux renforcés par des fibres continues, sont
différentes des matériaux métalliques. Ce sont des matériaux anisotropes car les propriétés
mécaniques sont déterminées par l'orientation du renfort et sont différentes selon la direction
au sein du matériau. A 1’exception du matériau avec renfort sous forme de particules équiaxiale

réparties uniformément dont le comportement est isotrope.

Il existe deux modes de comportement des matériaux composites unidirectionnels. Le premier
est un modele paralléle ou la résistance au chargement et 1’allongement des deux composants
(matrice/fibres) sont égaux. Ce type de comportement est recherché pour la bonne adhérence
fibre/matrice. Le second mode de comportement du matériau composite est le modele série ou
I’allongement de la fibre est différent de celui de la matrice due aux adhérences de I’interface
fibre/matrice considérée comme un autre matériau. A I'échelle microscopique, lI'analyse est
réalisée au niveau du diametre des fibres. Ceci est appelé analyse de la micromécanique et il

traite les relations entre la contrainte et la déformation dans les fibres, ainsi que I'interface entre
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la matrice et la fibre. L’analyse micromécanique permet la prédiction des propriétés du matériau

en fonction des propriétés des constituants et leurs quantités relatives dans la structure [94].
111.2.5.1. Fractions volumiques et massiques

La proportion relative du renfort dans la matrice est I’un des facteurs les plus importants dans
la fabrication des matériaux composites. Cette proportion détermine les caractéristiques du
matériau. Elle peut étre exprimée soit en fraction massique (fraction en masse) ou soit en
fraction volumique (fraction en volume). Les fractions massiques sont les plus simples a
mesurer lors de 1’élaboration des matériaux composites. Par contre, les fractions volumiques

interviennent dans les modeles théoriques et dans le calcul de la densité et le volume du vide.

Les fractions massiques sont déterminées a partir de la masse des fibres (Ps), la masse de la
matrice (Pm) et la masse du matériau composite (P¢). La fraction en masse des fibres et de la

matrice s’écrivent comme suit :
Fom =1—Fpe (1)
D’ou:

et Foum = —2 (2)

Ou les indices (f) et (m) désignent le renfort et la matrice, respectivement.

Pour la fraction volumique, si on considére (V,) : volume du matériau composite, (V) : volume
de fibres et (V) : volume de la matrice, la fraction volumique des fibres est écrite de la facon

suivante :
V,
For =3 3)
C

De la méme fagon, la fraction volumique de la matrice est :
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va = V_c et va =1- Vf (4)

Puisque

Ve =V, + V¢ (5)

A partir des deux fractions (massique et volumique), on peut tirer la relation entre les deux avec

I’utilisation des masses volumiques de fibres et matrices :
Pr = peVt et P = PmVm (6)
La masse totale du matériau composite est :

P. = P;+ P, (7)

pcVe = peVr + PmVMm (8)

Si on néglige la présence des vides dans le matériau composite, la masse volumique s'écrit

donc en fonction des fractions volumiques :
Pc = PeVe + pm(1 — Vp) ©)

Apreés simplification, on obtient la relation entre le volume des fibres et de la matrice en

fonction de la masse volumique du composite et la masse volumique des fibres et la matrice :
_ Pc (10)
Vf - va (_)
Pf

Pc
. (P (11)

111.25.2. Densité

Considérons un composite constitué de la matrice et de renforcement de densités connues. Le

poids du composite (w.) est donnée par la somme des poids des fibres (w¢) et de la matrice

(W) :
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We = Wr + Wy (12)

En remplacant (w) par (pV) dans la relation (12), la relation peut également étre écrite comme

suit :

PcVe = PtVr + PmVm (13)
En divisant la relation (13) par le volume du composite (v.), I’équation devient :

\Y Vi
e = pfv—z +Pm (14)

Ou (%) et (‘\’/—m), désignent les fractions de volume des constituants fibres et matrice

respectivement.

L'équation (14) est connue sous le nom de la loi des mélanges, et montre que la densité d'un

composite est la somme des densités des constituants.

Aussi, la fraction de masse du renfort est exprimée comme suit :

Wr _ Peve _ P

™ We  peve  Pe (19)
Et en remplacent p. de (14) dans la relation (15) donne :
Vepe
F,f=——— 16
mf prf+vmpm ( )

D'une maniére similaire, la fraction volumique du renfort peut étre exprimée en fonction des

fractions du poids de constituants comme suit :

Wfpm

Fof= — " —
vf Wfpm + mef

(17)

Donc, la fraction de poids peut étre convertie en une fraction de volume a condition que les

densités soient connues et en supposant une absence totale de vides :
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Vi+V, =1 et Foof + Frym = 1 (18)

111.2.5.3.  Propriétés élastiques des composites

Dans le cas d’un composite unidirectionnel & fibres longues parfaitement alignées, la relation
entre I'état de l'isotropie, la forme de renforcement et de la distribution dans la matrice est
qualitativement démontrée ci-dessous. Les concepteurs veérifient généralement les propriétés

prédites (théoriques) aves les valeurs déterminées expérimentalement [95][96][94].

Les caractéristiques mécaniques et le comportement €lastique d’un composite sont basées sur
les propriétés de ces constituants. Théoriqguement, l'analyse micromécanique cherche a
caractériser le comportement élastique d'un pli de composite unidirectionnel. Le pli du
composite est supposé homogéne macroscopiquement et linéairement élastique. La matrice et
les fibres sont aussi supposées homogenes et linéairement élastiques. L'interface est supposée
complétement liée a la fibre et a la matrice sans aucun vide. La réponse du pli a la charge peut
étre analysée a l'aide d'un modele parallele ou un modele série comme représenté sur la
Figure 33.

Modéle paralléle

Figure. 33. Réponse élastique du pli dans les modeles paralléle et série.

Dans le modele parallele (également appelé modele de Voigt, modeéle de déformation
équivalente). Il suppose que la fibre et la matrice subissent une déformation égale et uniforme.

Ceci conduit a I'expression (19) pour la rigidité dans la direction longitudinale :
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Les indices (1f) se réferent a la direction longitudinale des fibres. Notons que le module
d'élasticité (E1) représente la moyenne pondérée des modules des fibres et le module de la

matrice.

Le modele série (également appelé modéle Ruess) suppose que les fibres et la matrice sont sous
contrainte égale et uniforme est subissent une déformation différente. Ceci conduit a

I'expression (20) dans la direction longitudinale :

Sachant que C = 1/E (la souplesse), 1’équation (21) est réécrite comme suit :

_ EifEm
E,=
VfEm + VmElf

(21)
En réalité, I'état de contrainte et de déformation du pli ne sont pas uniformes. Les équations
(19) et (21) representent les limites supérieure et inférieure de la rigidité longitudinale de la

feuille, respectivement.

Le module transversal est déterminé en utilisant le modele de série, mais cette fois par le

chargement de la matrice dans la direction transversale et en utilisant le module de fibre E,¢ :

EZfEm

EF, = —— — 22
> ViEm + VimEyr (22)

D’une maniere similaire, les équations restantes pour le grand coefficient de Poisson et le

module de cisaillement sont déterminées en utilisant les équations (23) et (24) :

V12 = Vfup¢ + Vo (23)

_ GlZme
Vme + VmGlzf

Gy (24)
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La loi de mélange peut également étre étendue pour prédire les propriétés des composites non
unidirectionnels, tels que les composites de tissus et autre. En introduisant un facteur d'efficacité

de renforcement B, la loi des mélanges peut étre exprimée sous la forme :

E; = BeVkEi¢ + ViEp (25)

Le coefficient d'efficacité de renforcement prend en compte la quantité de fibres qui sont
efficaces dans le sens de l'intérét. Par exemple, f = 1 pour le renforcement unidirectionnel, 0,5
pour le renforcement symétrique bidirectionnel et 0,375 pour le renforcement de maniere

aléatoire dans le plan agencé [97].
111.3. Usinage des matériaux composites

Dans beaucoup d’applications, les piéces moulées nécessitent un usinage pour obtenir un
produit fini. Il s’agit par exemple de percage pour les opérations d’assemblage (boulonnage,
rivetage ...), de fraisage pour ajuster les cotations par exemple, de tournage, etc... Les
composites multidirectionnelles sont d'un intérét plus pratigue que les composites
unidirectionnels. Cependant, les composites unidirectionnels se prétent bien a la recherche
d'investigation car il est plus facile de relier leurs propriétés mécaniques et leurs caractéristiques
d'usinage a l'orientation des fibres. Par conséquent, la plupart des travaux sur les mécanismes
de formation des copeaux ont été réalisés sur des composites unidirectionnels, comme cela va
étre illustré dans les paragraphes ci-dessous (bibliographie sur des travaux d’usinage de

matériaux composites unidirectionnels).

Notant que I’usinage des matériaux composites peut avoir lieu avant/ou aprés imprégnation et
durcissement. L'usinage avant le durcissement consiste a découper le matériau de renfort a la
bonne taille pour épouser le contour avant qu'il ne soit déposé dans un moule et durci. Le
matériau de renforcement est soit des fibres seches imprégnées de résine ou des tissus de fibres.
Le contournage, principalement a deux dimensions, peut-étre effectué par des techniques de
coupe communes a lI'industrie textile. Celles-ci comprennent des découpes par ultrasons, par un
couteau a mouvement alternatif, par cisaillement-poingonnage, par jet d'eau et avec le faisceau

laser.
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111.3.1. Fraisage et taillage

Dans le fraisage, la matiére est enlevée de la piece par une téte de coupe rotative qui peut avoir
plusieurs arétes de coupe actives. Les opérations de fraisage les plus communes dans l'usinage
des composites sont le fraisage périphérique ou le contournage et le fraisage en bout
(Figure 34). Le fraisage periphérique utilise les arétes de coupe sur la périphérie de I'outil. La
surface usinée est paralléle & I'axe de rotation de la fraise et I'engagement dans la piece a usiner
est dans la direction radiale de l'outil de coupe (voir Figure 34 (a)). Le fraisage périphérique est
plus appelé de maniere appropriée délignage parce que le diamétre de l'outil est généralement
de petite taille et I'engagement axial englobe toute I'épaisseur de la piéce. Le fraisage d'extrémité
est similaire a fraisage périphérique, sauf que I'engagement axial peut étre inférieur a I'épaisseur
de la piece et une fente est obtenue (voir Figure 34 (b)). La machine la plus couramment utilisée

est une fraiseuse verticale.

(2) ™ (b) ™

a,= €paisseur a.= profondeur a,= profondeur

de la piece | de couperadiale de coupe sur
| P— \\(1_ \‘\ la piece \\\(
_N—NT —\\\ [

_‘? Q I I‘ ,.\ \‘\J | ® __l_ _P._. —_— 1‘1, ’-\ ‘\\ﬁ :X

a.= profondeur
de coupe radiale

Figure. 34. Types d’opérations d’usinage de contour.

La machine-outil fournit le mouvement primaire & la broche (a laquelle 1’outil de coupe est
maintenu), et le mouvement d'avance a la table de la machine (a laquelle la piece est maintenue).
De nos jours, les fraiseuses sont dotées de routeurs capables de fournir des vitesses tres variables
a la broche et a la table. La Figure 35 montre les principaux composants et les mouvements sur

les trois axes de la broche d’une machine spécifique CNC.
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Table de
fixation

Figure. 35. Fraiseuse a commande numérique (CNC).

Le fraisage en contournage est classé en deux catégories selon le mouvement d’avance par

rapport I’aréte de coupe. Il s’agit du fraisage en opposition et du fraisage en aval (Figure 36) :

1. Le fraisage en opposition : le mouvement de coupe de I’aréte est en opposition avec
le mouvement d'avance de la piéce (Figure 36 (a)).
2. Le fraisage en aval : le mouvement de coupe de ’aréte est en concordance avec le

mouvement d'avance de la piece (Figure 36 (b)).

(a) Coupeau (b)
non-coupé

Figure. 36. Illustration de I’usinage : (a) Fraisage en opposition, (b) Fraisage en aval.

La surface des coupeaux obtenus dans les deux cas a une forme de similaire (Figure 36) et la
longueur du copeau est décrite par une trochoide qui résulte de la superposition d'un mouvement
périphérique et le mouvement d'avance. Le fraisage en opposition dégage des coupeaux avec
une section mince de forme de virgule. Il en résulte des faibles forces d'engagement avec une
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tendance a soulever la piéce. Dans le fraisage en opposition, les forces augmentent
progressivement de zéro au début de I'engagement de I'outil & un maximum lorsque le bord de
coupe est sur le point de quitter la piece. Les forces s’annulent a nouveau lorsque l'aréte de
coupe quitte la piéce. Dans le fraisage en aval, ’aréte de coupe dégage des coupeaux avec une
section épaisse de la forme d’une virgule. Les forces d'engagement sont élevées et conduisent

a pousser la piece contre la surface de serrage.

La Figure 37 présente un schéma de la géométrie de coupe pour une aréte de coupe dans un
fraisage en opposition. La trajectoire de I'outil est trochoidale (mouvement généré a partir de la
combinaison de la rotation de la broche et de la translation de la piéce). La geométrie et la
cinématique exacte du fraisage en aval et en opposition ont été étudiées par Martellotti,
Sabberwal et Koenigsberger [98][99]. Entre outres, les équations de base des parameétres de

coupe sont données ci-dessous :

- Lavitesse de coupe est donnée en fonction de la vitesse de rotation N et du diametre de

I'outil D par la relation (26) :

w = mDN (26)

dr

Trajectoire

Coupeau
non-coupé

Figure. 37. Géométrie de coupe en fraisage (en opposition).

La vitesse d'avance, wt, et I'avance par tour x, sont reliées par :
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x ==L (27)

L'avance par dent as qui définit la translation de la piéce entre I'engagement des arétes de coupe
successive, est exprimée en fonction de la vitesse d'avance oy, de la vitesse de rotation N et du
nombre d'arétes de coupe sur latéte T :

_Yr

La longueur de I'engagement du bord de coupe dans la piéce a usiner est donnée par I'expression
[98][99] :

2a,
D

D
L. =—cos™

2 £ 2 (Da, )V @)

Ou on utilise le signe plus (+) pour un fraisage en opposition, et le signe négatif pour le fraisage

en aval. L'épaisseur moyenne du copeau non déformée est donnée par [98][99]:

Gavg = (30)

A partir des équations précédentes, on dresse les constatations suivantes en comparant le

fraisage en opposition et le fraisage en aval :

- Trajectoire de l'outil est plus longue dans le fraisage en opposition.

- Zones de copeaux non coupés sont les mémes, mais I'épaisseur moyenne du copeau dans
le fraisage en aval est plus grande.

- Pour une profondeur de coupe donnée, ae, I'épaisseur maximale de copeau non coupée
pendant le fraisage en opposition est inférieur a celle du fraisage en aval. Cela exige une

puissance de coupe et des forces de coupe plus élevés associées au fraisage en aval.
111.3.2. Percage

Les opérations de percage sont trés courantes dans les matériaux métalliques et les matériaux
composites. C’est un procédé d’usinage par enlevement de matiere. Cette opération est executee
sur des machines classiques de percage vertical, fraiseuses et diverses autres machines
spécialisées. Sur une perceuse verticale, le mouvement de coupe est le mouvement de rotation
primaire de la broche. Par contre, le mouvement d’avance est le déplacement de I'axe de la

broche (porte-outil).
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Il existe de nombreux outils pour le percage des matériaux composites. Le foret a deux flGtes
hélicoidales représenté sur la Figure 38 est le plus utilisé. 1l se distingue par deux arétes de
coupe principales formant I'angle de la pointe. Et Chaque bordure de coupe agit comme un outil
de coupe (Figure 38). L'angle principal de l'aréte de coupe représente la moitié de lI'angle de

pointe du foret. Le flGte est un moyen pour dégagé les coupeaux et refroidir la pointe de coupe.

Aréte de coupe

—

- Angle de I’hélice

Angle 2K

Figure. 38. Géométrie de I’outil de percage.

Pour un foret de diametre D, animé d’une vitesse de rotation N (tours par minute), la vitesse de
coupe est donnée par la relation (26). Le foret de percage pénéetre dans la piece avec une avance

par tour noté x. La vitesse d'avance wx est liée a la pénétration par tour :
wy =xN (31)

La relation entre I'avance par dent et I'avance par tour est donnée par :

(32)

X
ax:?

Ou T est le nombre de cannelures.

La largeur des coupeaux est liée au diamétre de I'outil (foret) et liée au demi angle de pointe

noté K (également connu sous I'angle d'avance) :
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D

= 33
= osink (33)

L'épaisseur de copeaux non coupés est donnée par :

X

a, = a,sinK = TsinK (34)

Le taux d'enlevement de matiére Zw est donné par :
Zu = 0 () == (35)

Pour assurer un bon pergage, il faut que la pointe de I’outil traverse toute I’épaisseur de la piece
L et parcourt une autre distance supplémentaire nécessaire pour dégager le cone de I’outil notée
Le, et donné par [100] :

D

= 36
L 2tanK (36)
Le temps de percage a travers toute 1’épaisseur de la piéce est donné par :
L,+ L,
tm = 37
n= 37)
111.3.3. Formation des coupeaux

Les processus de formation des copeaux dans l'usinage orthogonale de composites renforcés de
fibres unidirectionnelles ont été tres peu étudiés. Koplev et al. [101] ont été parmi les premiers
a étudier ce phénomene en utilisant les méthodes du dispositif d'arrét rapide et méthode des
macro-copeaux. Le dispositif d'arrét rapide est largement utilisé dans I'étude de l'usinage des

métaux. Il est bien documenté dans la littérature [102].

Dans le procédé de macro-coupeau, la surface supérieure de la piece paralléle au plan de coupe
est recouverte d'une fine couche de colle a base de caoutchouc séché. Aprés l'usinage, les
segments de coupeaux se fixent en forme de ruban sur le film de la colle. Les coupeaux sont
alors examinés au microscope. Cette méthode s’avére trés utile pour les études des processus

de formation et d'identification des différents types de coupeaux [101][103][104].
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Des observations in situ ([103] [104] [105]) de formation de coupeaux lors de l'usinage de
composites renforcés de fibres a 1’aide d’une caméra CCD, ainsi que des observations au
microscope électronique a balayage ont montré que ce processus est contrélé conjointement par
I'orientation des fibres et I'angle de la pointe de coupe. A I’opposé de ce qui est observé dans
les copeaux métalliques, I'usinage des composites provoque une série de fractures non

contr6lées donnant naissance aux coupeaux dont la déformation plastique est trés faible.

Les facteurs primordiaux pour déterminer le mode de formation de copeaux dans les composites
unidirectionnels sont I’angle d'orientation des fibres et I’angle de coupe. La Figure 39 montre
la méthode utilisée pour exprimer I’angle d'orientation des fibres en usinage. Il est mesuré dans
le sens horaire par rapport a la direction de coupe. L’orientation des fibres unidirectionnelles
supérieures a 90 est généralement considérée comme une orientation négative. La nature des

fibres et de la matrice peuvent aussi influencer le mode de formation des copeaux.

Uo

L’outil
Direction e
davance
\\\\\\\ il 777,
6 = 45° 6= 00(180°) =90° 6 =135° (-45°)

Figure. 39. Orientation des fibres par rapport a la direction d’avance de I’outil.

La Figure 40 est une représentation schématique des différents modes de formation de copeaux
lors de l'usinage avec les différentes configurations de 1’aréte de coupe (angle de I’aréte de

coupe o positif et négatif) ainsi que les types de copeaux résultants.
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Direction
d‘usinage

Direction
d‘usinage

(a) Type I: 6 = 0° (180°) (b) Type II: 6 = 0° (180°)

Figure. 40. Mécanismes de coupe dans 1’usinage orthogonale.

La formation de copeaux de type | (délaminage) se produit pour I’angle de ’orientation des
fibres (©6=0°) et les angles de coupe positifs ao (Figure 41 (a)). Une fissure s’initie a la pointe
de l'outil et se propage le long de I'interface fibre/matrice. Quand I'outil avance dans la piéce,
la couche pelée glisse vers le haut de la face de coupe, I'amenant a se courber comme une poutre
en porte a faux. Une fracture se produit en avant de l'aréte de coupe perpendiculaire a la
direction des fibres induite par la flexion. Un petit segment de copeau distinct est formé et le
processus se répéte de nouveau. Le copeau fracturé aplanit lors de la séparation et retourne a sa
forme originale en raison de I'absence de déformation plastique. Les efforts de coupe enregistrés
dans chaque cycle sont tres différents selon qu’on soit devant des mécanismes de délaminage,

de flexion ou de fracture.

Une analyse de la microstructure de la surface usinée [100] a révélé des fibres partiellement
entravées dans la matrice en raison du retour élastique. D’autre part, les motifs de rupture de la

matrice indiquent que les coupeaux ont été rompus en mode I.

Le flambage des fibres représente le deuxieme type de formation de copeaux se produisant lors
de l'usinage des composites avec une orientation des fibres (6=0°) et un angle négatif de I’aréte
de coupe (Figure 42 (b)). Dans ce cas, les fibres sont soumises a une charge de compression le
long de leur direction, ce qui les améne a se courber. L’avancement continu de 1'outil de coupe
provoque le chargement du mode 11 (glissement) ou de cisaillement dans le plan et la rupture
a l'interface fibre-matrice. Les flambements successifs provoquent finalement la rupture des
fibres dans une direction perpendiculaire a leur longueur. Cette fracture se produit dans le

voisinage immédiat de I'aréte de coupe et se traduit par de petits copeaux discontinus. Dans ce
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cas, I’effort de coupe de fluctuation est inférieur a celui relatif au processus du type | de

formation de coupeau. Les surfaces usinées a I’issue du mode I et mode II sont similaires [100].

I11.4. Conclusion du chapitre

L’utilisation des fibres naturelles comme renforts dans les matériaux composites est une
contribution a la préservation environnementale. Le chapitre a présenté les différentes variétés

de fibres naturelles, ainsi que les matrices auxquelles on peut les associer.

Les procédés de fabrication, notamment le moulage au contact qui sera reproduit
expérimentalement, ainsi les propriétés mécaniques des bio-composites y sont largement

décrits.

En vue de I'utilisation des bio-composites dans les diverses applications industrielles, leur
usinage est indispensable. De ce fait, une étude bibliographique récente des procédeés de fraisage
et de percage a été présentée. Les principaux parametres de ces deux procédés seront utilisés

dans la partie expérimentale de cette thése.

Toutes les études s’accordent a dire que la réussite des opérations d’usinage avec un minimum
de défauts dépend d’une bonne maitrise du comportement mécanique des matériaux élaborés

et le choix des outils et des conditions de coupe.
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Chapitre IV Elaboration, caractérisation et usinage du
bio-composite a base de fibres d’Alfa

1V.1. Introduction

Le chapitre 1 a mis en relief les méthodes d'extraction et la complexité de la microstructure
des fibres végétales. Les propriétés mécaniques, en particulier celles des fibres d'Alfa, ont été
examinées dans le chapitre Il. Pour tester I’efficacité de ces méthodes, deux types de
matériaux bio-composites, respectant 1’environnement a des niveaux différents, seront
élaborés et caracterisés mécaniquement, et ce, en se référant a I'état de I'art présente dans le
chapitre 111 (notamment les protocoles d’élaboration, la caractérisation mécanique en traction
et les opérations d’usinage : fraisage et percage). Cette étape est obligatoire pour atteindre
notre objectif principal, a savoir : identifier le comportement mécanique des bio-composites
a base des fibres d’Alfa.

Les modules d’élasticité et les contraintes limites a la rupture des bio-composites élaborés
seront recherchés pour différentes configurations (des fibres traitées de facon différentes et

des résines distinctes).

La stratégie adoptée pour rester dans 1’objectif de cette thése, a savoir la conception d’un éco-
matériau, nous a amené d’une part a rechercher un matériau respectant le mieux possible
I’environnement et d’autre part ayant un renfort avec de bonne caractéristiques mécaniques. Or
d’apres les résultats précédents, les fibres traitées chimiquement sont les meilleures mais le
procédé chimique n’est pas respectueux de I’environnement (utilisation de la soude). On a du
donc réfléchir a un autre matériau bio-composite ne faisant venir des produits chimique lors de

son élaboration. 1l a été donc décidé de concevoir deux types de biomatériaux :

- Matériaux 1 : bio-composite & base de fibres extraites chimiquement et une matrice
chimique polyester (en raison de performance élevées des fibres). un mélange approprié
de catalyseur (2%) a été ajouté a la résine a la température ambiante pour obtenir une
bonne qualité de bio-composite.

- Matériaux 2 : bio-composite a base de fibres extraites naturellement et une matrice
époxy bio-sourcée a 37% (en raison du niveau élevé du respect de 1I’environnement). un
mélange approprié de catalyseur (26%) a été ajouté a la résine époxy bio-sourcé a la

température ambiante.

Selon les fiches techniques, les deux types de résines utilisées se caractérisant par les mémes

propriétés mécaniques en traction.
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Les essais de fraisage et de percages vont permettre d’examiner le comportement des bio-
composites en usinage afin de déterminer les parametres intrinseques des matériaux. Ces

parametres serviront a alimenter des logiciels de modélisation numérique.

IV.2. Procédure expérimentale

1V.2.1. Préparation des tissus unidirectionnels de fibres d’Alfa

Les fibres d’Alfa extraites sont pesées pour assurer le bon mélange et une méme proportion
massique des fibres d’Alfa sur toutes les plaques réalisées. En effet, c’est la fraction massique
des fibres qui a été utilisée pour arréter le taux des fibres dans les bio-composites. La conception
des tissus se fait de la maniere suivante : Les fibres sont alignées les une a coté les autres de
facon a obtenir des tissus unidirectionnels, leurs extrémités étant fixées sur un ruban adhésif
double face (Figure 41). L’arrangement manuel des fibres est trés délicat a mettre en place. La

longueur utile fixée (distance entre les deux rubans adhésifs) est de 27cm.

(b)

Figure. 41. Tissus unidirectionnels élaborés : (a) Mat unidirectionnel de fibres extraites par le

processus naturel, (b) Mat unidirectionnel de fibres extraites par le processus chimique.
1v.2.2. Procédé de fabrication des bio-composites

Comme évoqué dans le chapitre Il, la forme des composites, I'aspect de surface, la tolérance

environnementale et la durabilité globale sont dominés par la matrice. Comme il existe deux
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grandes familles de résines (thermodurcissable et thermoplastique), une question cruciale a été
posée : quel type de résine allons-nous associer aux fibres d’Alfa ? Pour répondre a cette
question, des études de la littérature [106] [107] [80] [108] ont mentionnés que les résines
thermodurcissables sont les plus utilisées pour les bio-composites en raison de la compatibilité
fibre/matrice, de leurs codts et leurs facilités de mise en ceuvre. De ce fait, nous avons opté pour
deux résines thermodurcissables (polyester et époxy). La deuxieme question posée était la
suivante : Combien de couches comportera le biomatériau ? Pour respecter les normes des
éprouvettes de traction ASTM D638-10 [109] notamment le respect de 1’épaisseur, deux
couches sont suffisantes. Ainsi, les deux matériaux bio-composites a deux couches de renforts

unidirectionnels sont élaborés (matériau 1 et matériau 2).
IV.2.2.1. Résine polyester

Les résines polyester sont les plus utilisées dans les matériaux composites renforcés de fibres
synthétiques, en particulier dans le domaine naval (fabrication de voiliers, des canots et tout
d’autre sorte de bateau). Les auteurs [106] ont étudié les propriétés mécaniques des matériaux
bio-composites en polyester renforcé de fibres de palmier dattier. Cette étude, utilisant un bio-
composite a base de résine polyester, a montré que le type du traitement chimique appliqué aux
fibres ainsi que la fraction des fibres affectent les propriétés mécaniques. De nombreuses autres
études récentes [110] [107] [111] ont examiné des bio-composites polyester renforces avec des
fibres naturelles mixtes comme 1’abaca-sisal, abaca-lin et le sisal-jute. Elles ont montré que les
résistances a la flexion et a la traction des bio-composites augmentent avec 1’accroissement de
la fraction volumique des fibres [110] [106][111]. Dans le présent travail, la résine polyester
utilisée a été commandée chez la société SF COMPOSITES « FRANCE ». C’est une résine
polyester insaturée de la POLY LITE®33208-60 primaire. Elle a une densité de 1.11 g/cm?, une
viscosité de 180-200 cps et 35,5-38,5% de teneur en styrene a 23°C.

IV.2.2.2.  Résine epoxy bio-sourcée

L'utilisation des résines époxy est limitée a des domaines trés spécifiques ou la résistance et la
Iégéreté sont des exigences. On citera par exemple le domaine aéronautique et les voitures de
haute gamme. Leur bonne adhérence et leur faible absorption de I’humidité, les placent parmi

les meilleures résines pour les structures composites. Quelques travaux sur les bio-composites
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fabriques avec la résine époxy renforcée par des fibres naturelles telles que le sisal, le chanvre,
le lin et les fibres de Kénaf ont été effectués [112,113].

Dans le présent travail, la résine époxy utilisée a été commandée chez la méme société SF
COMPOSITES « FRANCE », code RESOLTECH de qualit¢é 1070 ECO. La résine a une
densité 1.11 g/cm?, une viscosité de 700 cps a 23°C. Cette résine sera utilisée uniquement avec
les fibres extraites naturellement (par le proceéde de rouissage). Il est noté que les propriétés
mécaniques de cette résine époxy bio-sourcée sont identiques avec les propriétés mécaniques
de la résine polyester. L’utilisation de ce type de résine favorise I’augmentation de 1’adhérence
inter-faciale fibres/matrice due aux propriétés d’hydrophiles des fibres et de la résine comme

cela a été démontreé par les auteurs [2,114-116].

Contrainte a la Module de Young Allongement a la rupture
traction (MPa) (GPa) (%)

Résine époxy 43 2,1 1.39

Résine polyester 40 1,9 2.17

Tableau 9 : Propriétés mécanique des résines.

IV.2.2.3.  Préparation du moule et élaboration du bio-composite

L’¢laboration du bio-composite est une opération multi-étapes. Le composite est réalisé par un

procédé de moulage manuel (Figure 44 (b)) dont le déroulement est :

- Lapremiére étape : conception du moule ouvert ayant la forme de la plaque.

- Application d’une fine couche d'agent de démoulage sur la surface intérieur du moule.

- Fixation de deux couches de tissu de fibres d’Alfa préparées précédemment (section
IV.2.1) sur le moule a 1’aide d’un ruban adhésif double face pour maintenir les fibres
étirées (Figure 44 (a)). La fraction massique des fibres dans la résine est de 1’ordre 10%
(10 gr de tissu dans 90gr de résine). L'espace libre entre la surface intérieure du moule
et le tissu de fibres est fixe a 1mm (éviter tout contact du tissu avec 1’agent de
démoulage, et s’assurer que les fibres seront noyées complétement).

- Imprégnation des fibres par de la résine.
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- Répartir la résine sur le tissu de fibres avec un rouleau spécial de stratification
(débulleur).

- Laisser sécher pendant 24h (temps nécessaire pour le durcissement de la résine).

Remarque : les fiches techniques des résines utilisées mentionnent qu’une cuisson doit étre
effectuée a une température de 60°C pour une durée de 2h pour accélérer la réticulation des
molécules. Ou bien, laisser la plaque se reposer durant trois jours avant de procéder a I’usinage.

Pour notre cas, nous avons laissé la plaque une semaine pour assurer la réticulation compléte.

(@)

[ | Resine Rouleau

Moule

Agent de
démoulage

(b)

Figure. 42. Elaboration du composite

(a) Fixation du tissu sur le moule, (b) Hlustration du processus manuel.
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1v.2.3. Caractérisation mécanique des bio-composites

Afin d’évaluer les caractéristiques mecanique des bio-composites, et pour connaitre I’influence
des traitements utilisés (voir le chapitre I1), des éprouvettes de traction normalisées sont

découpées dans la plaque élaborée (Figure 43).

Figure. 43. Découpage des éprouvettes de traction.

1V.2.3.1. Essais de traction

L’essai de traction consiste a monter I’éprouvette dans une machine, et le soumettre a un
chargement de traction (Figure 44). La machine de traction utilisée est de marque INSTRON
avec une capacité de chargement de 100KN, dotée d’une caméra pour mesurer les

déplacements. Elle est aussi équipée d’une chaine d’acquisition PC (Figure 44).

Les éprouvettes sont installées sur la machine de traction, l'alignement de 1I’éprouvette avec
I’axe de traction est assuré a I’aide des guides installés sur les méchoires de la machine. La
vitesse de déplacement des mors est de 2mm/min (comme indiqué dans la norme ASTM D638-
10 [109]) et I'allongement est filmé une caméra tres performante. Cette norme utilisée suggere
des instructions pour caractériser des matériaux composites avec une faible épaisseur
n’excédant pas a 4mm. Quatre essais de traction ont été réalisés pour chaque matériau.
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Figure. 44. Test de traction sur une éprouvette bio-composite.

La contrainte mécanique, ou contrainte nominale, est définie comme suit :

oc=FlAo

Ou F est la force de traction et Ao est la surface initiale de 1’éprouvette.

La déformation ¢ est définie comme suit :

e =A4L/Lo

Ou Lo est la longueur initiale de la partie mesurée, et AL est la différence entre la longueur finale

a la rupture L et la longueur initiale Lo.

Le pourcentage de lI'allongement décrit la ductilité du matériau, il est égal a :

%el = [(L-Lo)/Lo] *100

De la courbe contrainte-déformation, le module de Young est déduit :

E = Ao/de
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La Figure 45 montre les histogrammes de 1’évolution de la résistance a la rupture et du module
d’Young en fonction des bio-composites. Et de ces résultats on peut tracer un tableau

récapitulatif (Tableau 10).
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Figure. 45. Histogramme : (a) Contraintes a la rupture, (b) Modules de Young.

D’aprés le Tableau 10, les meilleures propriétés mecaniques (contrainte a la rupture 63,59MPa
et module de Young 3,17GPa) sont celles de la bio-composite fibre R1 a 9% / polyester. Suivi
par le bio-composite du matériau 2 renforcé par des fibres extraites par un protocole naturel
(rouissage a I’eau distillé) avec une contrainte a la rupture de 59.24MPa et un module de Young
de 2.64GPa.
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Contrainteala  Module de Allongement a la
traction (MPa) Young (GPa) rupture (%)

Epoxy / Fibres apreés le rouissage 59,24 2,6453 1.53
Polyester / Fibres R1 a 9% 63,59 3,1764 1.60
Polyester / Fibres R1 a 10% 42,21 3,0926 1.07
Polyester / Fibres R1 a 11% 45,91 1,9036 1.64

Tableau 10 : Comparaison des propriétés mécanique des bio-composites.

Afin de connaitre le comportement des matériaux bio-composites a 1’usinage, sur ce qui suit
des tests ont été réalisés sur les deux bio-composites donnant les meilleurs résultats en traction

mécanique. Il s’agit :
Le bio-composite 1 : ¢c’est un composite polyester/fibres R1 a 9%.

Le bio-composite N°2, c’est composite époxy / fibres issues de 1’extraction naturelle

par rouissage a I’eau distillé.

IV.2.4. Usinage des matéeriaux bio-composites

Les bio-composites renforcés des fibres naturelles deviennent une réalité industrielle grace a
plusieurs avantages économiques, écologiques et aussi comportement mécaniques [117,118].
Ces facteurs ont motivé les chercheurs scientifiques et les industrielles a explorer de nouvelles
méthodes d'optimisation des procédés de fabrication [74] [115]. Ainsi, les opérations de finition
des composites sont devenues une nécessité. Cependant, 1’opération de finition est pratiquement
tres difficile et repose toujours sur des régles empiriques [116] [117] car les mécanismes

physiques ne sont pas bien maitrisé.

Ceci estd(, d'une part, a la structure complexe multi-échelle des fibres naturelles qui se présente
en tant que murs de parois cellulaires de fibres cellulosiques [122]. La cristallinité des micro-
fibrilles cellulosiques, la forme des parois cellulaires et aussi la croissance et les conditions
d'extraction genérent une grande variabilité des propriétés mécaniques de la fibre naturelle
[117,122,123]. D'autre part, la structure particuliere du renforcement des fibres naturelles a

l'intérieur des bio-composites doits étre prise en compte car les fibres naturelles sont
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rassemblées dans des faisceaux de plusieurs micro-fibrilles. Cela a bien été montré dans la
deuxiéme partie (section 11.4) est méme démontré dans des travaux antérieurs [124]. Par

conséquent, le processus de coupe sollicitera quatre phases différentes :

La matrice polymere,
L'interface fibre/matrice,

Les fibres élémentaires naturelles,

N

Les interfaces entre les fibres élémentaires.

Les opérations d’usinage programmées sont le fraisage et le percage. Notre investigation sera
concentrée d’une part sur I’analyse des efforts de coupe en fonction des vitesses de coupe, et

d’autre part sur I’analyse de 1’état des surfaces usinées.

1V.2.4.1. La machine-outil et la table KISTLER

La machine utilisée pour les deux opérations d’usinage est une fraiseuse numérique a 3 axes
(Figures 46). La broche a un mouvement de déplacement sur les trois axes. La vitesse de

rotation et les vitesses d’avance de la broche sont programmées sur un ordinateur.

La broche

L’outil Plaque de

Composite

Table de
KISTLER

Table de
la machine

Figure. 46. Le montage sur la machine d’usinage.

Pour la mesure des efforts de coupe, une table KISTLER est utilisée. Cette derniere est installée

sur la table de la machine a 1’aide de boulons de fixation (voir Figure 46).
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Latable KISTLER est équipée de 4 capteurs de force piézoélectrique placés sur ces quatre coins
(voir Figure 47) afin de mesurer les forces de coupe tridimensionnelles (Fx, Fy et Fz) et le

moment sur 1’axe (Z).

4z

Figure. 47. Schéma générale de la table KISTLER

Une plague en aluminium est ensuite fixée sur la table KISTLER sur laquelle sera fixé le
matériau bio-composite a usiner. Des essais de manipulation sont testés afin de vérifier que le
fonctionnement de la machine a vide (mouvement de déplacement et de rotation de la broche)
ne provoque pas de perturbations dans 1’acquisition des résultats. Les tests étant concluants, les

essais d’usinage ont été programmeés.
IV.2.4.2.  Fraisage des plaques (Contournage)

Les essais d'usinage ont été réalisés a l'aide d'un procédé de fraisage (contournage). Pour cela
I’outil de coupe utilisé est une fraise a trois dents (Figure 48) diametre 8 mm de marque
DIX1 7543 SANDVIK avec la référence: 452.1-0417-044A0-CM H10F. Cet outil est destiné a
I’'usinage des matériaux composites tres abrasifs comme les composites a renfort a fibres de

carbones ou bien de fibres de verre.
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Figure. 48. Outils de coupe fraise a trois dentures (8mm).

- L’usinage en aval (la direction de I’aréte de coupe est en opposition a la direction
d’avance de I’outil) est le plus adapté pour les matériaux composites. Cela est di aux
faibles efforts de coupe et a la bonne qualité de 1’état de surface obtenu [125].

- Un deuxiéme type d’usinage est possible, c’est I’usinage en opposition. La direction de
I’aréte de coupe coincide avec celle de I’outil. Ce type d’usinage provoque des
arrachements inhérents a 1’usinage des matériaux composites. Ce qui entraine une

qualité moyenne de la surface usinée [99,100,104,125,126].

Pour cela, le type d’usinage préconiseé sera le fraisage en aval.

Outil (faise)

Direction
d'avance
A——

Matériau bio-composite

Figure. 49. Schéma de 1’usinage.

Le fraisage a été effectué sur le contour de la plaque bio-composite. Suivant la longueur, la
direction d’avance de ’outil est parallele aux fibres. Suivant la largeur, la direction d’avance
de I’outil est perpendiculaire aux fibres. Les efforts de coupe enregistrés sur les trois axes (X,

Y et Z) sont portes sur la figure.
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= Fy
Bio-composite
Direction
d'avance

Figure. 50. Schématisation de I'effet d'angle de I'hélice sur les composants de la force de

coupe dans le plan (Y, Z).

e Les matériaux utilisés pour I’usinage : Comme cité précédemment (section 1V.2.3.),

les deux composites donnant les meilleurs résultats en traction, sont :
Le bio-composite N°1, c’est un composite polyester/fibres R1 a 9%.

Le bio-composite N°2, c’est composite époxy / fibres issues de 1’extraction naturelle

par rouissage a I’eau distillé.
Ils seront tous deux testés en usinage (fraisage).

e Les parametres d’usinage : sont donnés dans le Tableau 11.

- L’avance «a» a été fixée a 2mm : cette valeur a été choisie suite a plusieurs essais avec
des avances de 2, 4 et 6mm. Les essais les plus concluants, donnants les meilleurs états
de surface sont ceux relatifs a 2mm.

- La vitesse de rotation de la broche : la valeur préconisée est 3943tours/min selon le
tableau de la fraiseuse.

- Lavitesse d’avance de ’outil : elle varie de 5 a 35 mm/s avec un pas de 5 mm/s. Le but
étant de trouver la valeur optimale de la vitesse de 1’outil de coupe qui correspond aux

efforts de coupe les plus faible.

Les paramétres de coupe sont resumes dans le Tableau 11 :
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a(mm) N (tour/min) f(mm/s)

2 3943 5

2 3943 10
2 3943 15
2 3943 20
2 3943 25
2 3943 30
2 3943 35

Tableau 11 : Les conditions d’usinage par fraisage.

> Passage de ’outil dans le sens des fibres (composite N°1)

Les graphes de la Figure 51 montrent la variation des efforts de coupe (Fx, Fy et Fz) en fonction
de la vitesse d’avance. Les efforts de coupe diminuent avec I’augmentation de la vitesse jusqu'a
la valeur de 25 mm/s. Au-dela de cette valeur, une augmentation rapide est enregistrée des
efforts suivant X et Y. Le mode d’usinage en aval génere des forces de coupe radiales
supérieures, cela explique que les efforts Fx sont les plus importants par rapport aux deux
autres. On constate également que les efforts minimaux enregistrés correspondent a la vitesse

d’avance de 25mm/s, qui semble étre la valeur optimale pour le matériau bio-composite N°1.

I:Xsl I:ysl
18 16
16 14
14 12
212 210
S g g 8
o o 6
L ¢ L
4 4
2 2
0 0
0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 5 10 15 20 25 30 35 40
Vitesse d'avance (mm/s) Vitesse d'avance (mm/s)
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Force (N)

I:zsl I:xsl! I:ysl et I:zsl
10 18
16 FX Fy Fz
8 14
6 =12
=10
3
4 5 8
L 6
2 4
2
0 0
0 5 10 15 20 25 30 35 40 0 5 10 15 20 25 30 35 40
Vitesse d'avance (mm/s) Vitesse d'avance (mm/s)

Figure. 51. Les efforts de coupe sur les trois axes (X, Y et Z) dans la direction parallele aux

fibres pour le bio-composite N°1.
> Passage de I’outil dans le sens perpendiculaire aux fibres (bio-composite N°1)

Les graphes de la Figure 52 montrent la variation des efforts de coupe (Fx, Fy et F;) en fonction
de la vitesse d’avance. On constate que les efforts de coupe sont proportionnels a la vitesse
d’avance de I'outil dans tous les cas.

On constate une augmentation progressive des efforts de coupes jusqu’a la vitesse d’avance de
30mm/s pour les trois efforts. On note un cas particulier de Fx qui augmente significativement
et atteint la valeur de 23.56N a la vitesse d’avance de 35 mm/s. Les efforts maximums sur les

deux autres axes (Y et Z) ne dépassent pas 12.80N et 9.84N respectivement a la vitesse d’avance

de 35 mm/s.

Il est évident que les efforts minimums dans ce cas de figure (usinage en aval dans le sens
perpendiculaire aux fibres) correspondent a la vitesse de 5mm/s pour les efforts de coupes Fx et

Fy. L effort F, est presque constant (palier).
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Figure. 52. Les efforts de coupe sur les trois axes (X, Y et Z) dans la direction perpendiculaire

aux fibres pour le bio-composite N°01.

Le Tableau 12 récapitule tous les efforts de coupe dans le cas du bio-composite N°1. L’indice

sl indique que le sens de 1’avance est parallele aux fibres. L’indice s2 indique que le sens de

I’avance est perpendiculaire aux fibres.
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f Fx (N) Fy (N) Fz (N) Frs1 Frs2
(mm/s) Fxs1 Fxs2 Fys1 Fys2 Fzs1 Fzs2
5 13 8,19 8,56 6,11 6 6,56 16,68 12,14
10 10 8,06 7,12 7,34 5,45 6,19 13,43 12.53
15 9,39 8,84 7,48 8,14 3,18 6,81 13,18 13.81
20 8,38 9,61 8,91 9,56 3,42 7,63 12,70 15.55
25 3,76 10,66 3,29 12,12 4,42 7,78 6,67 17.91
30 9,5 12,5 8,36 12,56 2,85 7,99 12,97 19.43
35 16,5 23,56 14,15 12,8 8,78 9,84 23,44 28.56

Tableau 12 : Efforts de coupe de fraisage (bio-composite N°1).

A partir du Tableau 12, on détermine la vitesse optimale pour le fraisage du contour pour la

plaque bio-composite N°1, qui est 25mm/s.

> Passage de ’outil dans le sens des fibres (bio-composite N°2)

Les mémes parameétres de coupe du Tableau 11 sont utilisés pour le bio-composite N°2. Les
graphes de la Figure 53 montrent la variation des efforts de coupe en fonction de la vitesse
d’avance. On constate que les efforts de coupe (Fx, Fy et F;) sont proportionnels & la vitesse

d’avance de l'outil.

On observe également une augmentation progressive des efforts de coupes jusqu’a la vitesse

d’avance de 30mm/s pour les trois efforts. Des cas particuliers sont a noter :

- L’effort de coupe Fx reste stable pour les vitesses d’avance de 30 et 35mm/s avec une
valeur de 37.35N.

- Les efforts Fy et Fz diminuent au-dela de la vitesse de 30mm/s (Tableau 13).

Les efforts de coupe minimums dans ce cas d’usinage (usinage en aval) sont enregistrés pour

la vitesse d’avance de 5mm/s.
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Figure. 53. Les efforts de coupe sur les trois axes (X, Y et Z) dans la direction parallele aux

fibres pour le bio-composite N°02.
> Passage de ’outil dans le sens perpendiculaire aux fibres (bio-composite N°2)

Les graphes de la Figure 54 montrent la variation des efforts de coupe en fonction de la vitesse
d’avance. On constate globalement le méme comportement que celui du bio-composite N°1, a
savoir que les efforts de coupe (Fx, Fy et F;) sont proportionnels a la vitesse d’avance de I'outil

jusqu’a la vitesse d’avance de 20mm/s. Cependant, on remarque les points suivants :

- Les efforts Fx et F; commencent a diminuer a partir de la vitesse d’avance de 20mm/s.

107



Chapitre IV

Elaboration, caractérisation et usinage du

bio-composite a base de fibres d’Alfa

45
40
35
30

£25

820

L 15

10

I:xsz
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Vitesse d'avance (mm/s)
Fzsz
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Vitesse d'avance (mm/s)

45
40
35
.30
£25
820
215
10

L’effort Fy reste stable (en moyenne 40N) dans la gamme des vitesses d’avance entre

20 et 30mm/s, puis diminue a une valeur de 34N pour la vitesse d’avance de 35mm/s.

ys2

5
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Vitesse d'avance (mm/s)
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FX Fy Fz

5

10 15 20 25 30 35 40
Vitesse d'avance (mm/s)

Figure. 54. Les efforts de coupe sur les trois axes (X, Y et Z) dans la direction perpendiculaire

aux fibres pour le bio-composite N°02.

Le tableau 13 récapitule tous les efforts de coupe dans le cas du bio-composite N°2. L’indice

sl indique que le sens de 1’avance est parall¢le aux fibres. L’indice s2 indique que le sens de

I’avance est perpendiculaire aux fibres.
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f Fx (N) Fy (N) Fz (N) Frs1 (N) Frs2 (N)
(mm/s) Fxs1 Fxs2 Fys1 Fys2 Fzs1 Fzs2
5 15,65 | 24,23 | 12,2 | 16,33 | 13,28 | 18,51 23.87 34.58
10 22,26 | 28,09 | 23,58 | 24,92 | 24,23 | 26,88 40.47 46.17
15 27,13 | 38,14 | 27,66 | 35,02 | 24,32 | 31,68 45.74 60.70
20 29,01 | 3797 | 3342 | 399 | 27,53 | 34,78 52.11 65.14
25 32,08 | 33,57 | 37,97 | 40,38 | 27,62 | 28,67 56.86 59.82
30 37,36 | 34,75 | 40,12 | 41,3 | 29,17 | 29,79 62.09 61.64
35 37,35 | 29,94 | 3516 | 34,08 | 24,12 | 229 56.68 50.81

Tableau 13 : Efforts de coupe de fraisage (bio-composite N°2).

A partir du Tableau 13, on détermine la vitesse optimale pour le fraisage du contour pour la

plaque bio-composite N°2, qui est 5mm/s.

En comparant les efforts de coupe enregistrés lors de 1’usinage suivant la direction paralléle aux

fibres dans les deux matériaux bio-composites (Figure 55), il est clairement observé que les

efforts de coupe dans le bio-composite N°2 sont nettement supérieurs (de 1’ordre de 3 fois dans

le sens s1 et 2 fois dans le sens s2) a ceux enregistrés dans le bio-composite N°1.

60

—— Fx bio-composite N°1
—@— Fy bio-composite N°1
—— Fz bio-composite N°1
-=-®--Fx bio-composite N°2
--#--Fy hio-composite N°2
--®--Fz bio-composite N°2

-
—"
-

5 10 15

30 35 40

Vitesse d'avance (mm/s)

Figure. 55. Efforts de coupe dans la direction paralléle aux fibres des deux bio-composites.
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La méme constatation est observée en comparant les efforts de coupe enregistrés lors de
I’'usinage suivant la direction perpendiculaire aux fibres dans les deux matériaux bio-
composites (Figure 56). En effet, les efforts de coupe dans le bio-composite N°2 sont nettement

supérieurs a ceux enregistres dans le bio-composite N°1.

70 Fx bio-composite N°1
65 . —
60 —&— Fy bio-composite N°1
55 Fz bio-composite N°1
50 Fx bio-composite N°2
45 --®-- Fy bio-composite N°2
Z 40 Fz bio-composite N°2 __@----- ._-----0\\
e] 35 /,”’ \\.
LBL 30 A
25 o8
20 22
15 ’
10 _‘J____./.—_—H_.
5 o=
0
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Vitesse d'avance (mm/s)
Figure. 56. Efforts de coupe dans la direction parallele aux fibres.

L’analyse des deux Figures 55 et 56, et des observations énoncées ci-dessus, signifient que le
bio-composite N°2 présente une plus grande résistance a l’usinage par rapport au bio-
composite N°1. Cette différence de résistance s’explique fort probablement par le fait que les

fibres et les interfaces fibre/matrice des deux matériaux sont différentes car :

- D’une part, les parametres de coupe sont les mémes,
- Etd’autre part, les caractéristiques mécaniques des deux résines sont presque identiques
(section 1V.2.2.2).

IV.2.4.3. Percage des plaques

Les essais de percage ont été réalisés a 1’aide d’un outil (méche de percage) de diamétre 4mm,
de marque SANDVIK DIXI 7273 (Figure 57). L’outil est généralement utilisé pour percer des
matériaux trés abrasifs (généralement des plaques en matériaux composites a base de fibres de

carbone).
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Aréte de coupe

Flue

Figure. 57. Outils de coupe : foret a deux dents.

Les matériaux utilisés

Idem que dans la partie fraisage, les matériaux utilisés pour le percage sont le bio-composite
N°1 et le bio-composite N°2.

e Les paramétres d’usinage

Les études bibliographiques relatives a I’usinage des matériaux bio-composites a base de fibres
naturelles étant rares, les paramétres d’usinage choisis [127] sont identiques a ceux utilisés pour
le percage des plaques composites a base de fibres de verres car les caractéristiques mécaniques
des deux familles de fibres sont proches. Cette partic expérimentale relative a 1’étude du
procédé d’usinage par pergage a pour objectif principal la détermination des parameétres de
coupe optimaux. Ces parametres devront donner les meilleurs états de surface possibles des
trous avec des moments de coupe acceptables (les plus faibles moments possibles). Afin
d’atteindre cet objectif, plusieurs pergages ont été réalisés avec plusieurs vitesses d’avance et
de rotation. La méthode entreprise est la suivante : fixer le 1°" paramétre (la vitesse de rotation

du foret) et faire varier le 2°™ paramétre (avance de 1’outil) comme le montre le Tableau 14.
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f (mm/s) N1 (tours/min) N2 (tours/min) N3 (tours/min)
1 1986 3086 5966
2 1986 3086 5966
3 1986 3086 5966

Tableau 14 : Parameétres de percage.
Les parametres a étudier sont donc :

- Les moments de coupe lors du percage,

- Les états de surface des trous usinés.

» Usinage du bio-composite N°1

Les graphes de la Figure 58 montrent la variation du moment de coupe (M;) en fonction de la
vitesse de rotation et de la vitesse d’avance de I’outil. On constate que le moment de coupe pour
la vitesse de rotation N1 est proportionnel a la vitesse d’avance de 1’outil. Par contre, M,
correspondant a la vitesse de rotation N> diminue lorsque 1’avance augmente. Néanmoins on
constate une légere augmentation de M; lorsqu’on passe de la vitesse d’avance de 2 a 3 mm/s.

Pour ce qui est de M; relatif & N3, celui-ci reste pratiquement constant.

Le M, minimal dans ce cas d’usinage (percage) est enregistré pour la vitesse de rotation N2

(3086tours/min) et la vitesse d’avance de 2mm/s.

Moment (Nm)

N, (1886tr/min) N, (3086 tr/min)

0.4 0.3
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Figure. 58. Moments de coupe pour les trois vitesses de rotation (N1 =1886tr/min,

N2 =3086tr/min, N3 =5966tr/min) dans le cas du percage du bio-composite N°1.

» Usinage du bio-composite N°2

Les mémes parameétres de coupe du Tableau 11 sont utilisés pour le bio-composite N°2. Les
graphes de la Figure 59 montrent la variation des moments de coupe en fonction de la vitesse
de rotation et la vitesse d’avance. On constate que le moment de coupe pour la vitesse de
rotation N1 augmente lorsque la vitesse d’avance passe de 1 a 2mm/s. Puis une légere
diminution de M; est constatée lorsque 1’avance passe a 3mm/s. Pour la vitesse de rotation Nz,
une diminution de M; est observée lorsque la vitesse d’avance passe de 1 a 2mm/s. puis une
faible augmentation de M, est enregistrée a I’avance de 3mm/s. Enfin, M, augmente
proportionnellement avec la vitesse d’avance de 1’outil lorsque la vitesse de rotation N3 est

appliquée.

Le M, minimal dans ce cas est enregistré pour la vitesse de rotation N3 (5966tours/min) et la

vitesse d’avance de 1mm/s.
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Figure. 59. Moments de coupe pour les trois vitesses de rotation (N1 =1886tr/min,
N2=3086tr/min, N3=5966tr/min) dans le cas du percage du bio-composite N°2.

La Figure 60 représente les moments de coupe minimaux M; en fonction des vitesses d’avances

pour le bio-composite N°1 a la vitesse de rotation N2 =3086tours/min et le composite N°2 a la
vitesse de rotation N3=5966tours/min.

D’apres les résultats trouves ci-dessus, et pour les mémes parameétres de coupe, on constate que
les plus grands moments de coupe sont toujours enregistrés dans le bio-composite N°2. Cela
signifie que le bio-composite N°2 présente une plus grande résistance au percage par rapport

au bio-composite N°1. Cela conforte les résultats déja énoncés dans le fraisage ou nous avions
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conclu que cette différence de résistance s’expliquait fort probablement par le fait que les fibres

et les interfaces fibre/matrice des deux matériaux sont différentes.

0.35

0.3

0.25 \

€
< 0.15
(3]
S
2 01 : : R :
= —e— bio-composite N°1 a N2=3086tr/min
0.05
bio-composite N°2 a N3=5966tr/min
0
0 1 2 3 4

Vitesse d'avance (mm/s)

Figure. 60. Moments de coupe pour le bio-composite N°1 a la vitesse de rotation

N2=3086tours/min et le composite N°2 a la vitesse de rotation N3=5966tours/min.

IV.2.4.4.  Défauts de percage

- Défaut de percage dans le bio-composite N°1

La Figure 61 présente des images microscopiques des trous apres 1’usinage du bio-composite
N°1 a la vitesse de rotation optimale N2 (3086tours/min). L’analyse de la figure 61(a) montre
que le trou percé avec la premiere vitesse d’avance (f=1mm/s) contient des défauts sur sa
circonférence et la présence de fibres non-coupées est observée. L’image de la figure 61(b)
montre que le trou obtenu avec la deuxiéme vitesse d’avance f (2 mm/s) est parfaitement
circulaire sans aucun défaut a signaler. Par contre, on observe sur la figure 61(c) que le trou
obtenu avec la troisiéme vitesse d’avance f (3mm/s) est circulaire mais contient quelques défaut
(débordement de fibres dénudées, quelque surfaces de délaminage observées entre les deux

couches car la résine est translucide Figure 61(d)).
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Figure. 61. Observations microscopique sur les trous.
- Défaut de pergage dans le bio-composite N°2

La Figure 62 présente des images microscopiques des trous apres 1’usinage du bio-composite
N°2 a la vitesse de rotation optimale N3 (5066tours/min). L’analyse des figures 62(a) et (b)
montre que les trous percés avec les deux premicres vitesses d’avance f (1 et 2mm/s) sont de
bonnes qualités (bon état de surface et absence de défauts). Cependant, 1I’image de la Figure
62(c) montre des défauts sur la circonférence du trou. En effet, dans ce cas, I’augmentation de
I’avance f (mm/s) génere une multiplication de défauts de percage (défauts de circularité,
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cylindricité, défauts en entrée, en sortie et sur la paroi du trou, écrasements et cassures en bord

de trou qui s’amplifient avec I’augmentation des moments de coupe).
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Figure. 62. Observations microscopique sur les trous.

IVV.3. Conclusion du chapitre IV

Le chapitre a présenté un travail expérimental sur les matériaux bio-composites réalisés a base
de fibres d’Alfa. Le procédé de mise en forme par le moulage au contact a été mise en place

pour obtenir les plaques. Une caractérisation mécanique en traction des matériaux s’en est
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suivie. Par la suite, le comportement des bio-composites en usinage a été étudié afin de
déterminer les parameétres intrinseques des materiaux (efforts et moments de coupe pour les
deux types d’usinage, le fraisage et le percage respectivement). Des observations
microscopiques des défauts de percage dues aux différents parametres d’usinage ont été

effectuées. Cela a permis de faire les conclusions suivantes :

- Les propriétés mécanique en traction des bio-composites sont affectées directement par
les protocoles de traitements d’extraction utilisés. La variation des propriétés entre les
différents matériaux est due principalement a 1’architecture des fibres (diamétre et 1’ état
de surface).

- Le bio-composite de résine polyester renforcé de fibres R1 a 9% présente la résistance
la plus élevée a la traction. Cependant, le bio-composite de résine époxy bio-sourcée
présente une resistance plus faible (I’ordre de 7%).

- Méme si les propriétés du bio-composite de résine époxy bio-sourcée sont plus faible,
celui-ci présente une meilleur approche écologique (ce matériau respecte
I’environnement a un niveau plus élevé).

- L’usinage en fraisage du bio-composite N°1 présente de faibles efforts de coupe sur les
trios axes (X, Y et Z). Par contre, les efforts de coupe dans le bio-composite N°2 sont
plus grands par rapport bio-composite N°1, de I’ordre de 2 a 4 fois.

- Le percage des bio-composites engendre des moments presque identiques quel que soit
le matériau utilisé :

* Pour le bio-composite N°1, les trous percés de bonne qualité (parfaitement
circulaire et sans aucun défaut apparent) sont obtenus en utilisant la vitesse d’avance
f (2mm/s) et la vitesse de rotation N2 (3086tr/min).

* Pour le bio-composite N°2, les trous percés de bonne qualité sont obtenus en
utilisant les vitesses d’avance f (1 et 2 mm/s) et la vitesse de rotation N3 (5966tr/min).

- Les défauts de percage sont proportionnellement liés aux moments de coupe. Le
délaminage et les fibres non-coupées sont dus a I’arrachement de la matrice et des fibres.
Ce phénomene est lié directement aux remontées des copeaux qui frottent contre la paroi

du trou de la plague bio-composite.
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Conclusion genérale

Ce travail de thése a abouti au développement et a la caractérisation de matériaux bio-
composites a base de fibres d’Alfa. Cela a pu se faire grace a plusieurs protocoles et techniques

en suivant les étapes ci-dessous :

- Extraction des fibres d’Alfa par des méthodes naturelles, physiques et chimiques. Un
traitement particulier est appliqué pour favoriser la séparation des fibres et 1’élimination
des résidus de composants non cellulosiques (post-traitement mécanique),

- Caracteérisation mécanique des fibres par des tests de traction,

- Fabrication de plaques bio-composites avec plusieurs nuances (Polyester/Fibres
R1 a 9%, Polyester/Fibres R1 a 10%, Polyester/Fibres a 11% et Epoxy/Fibres extraites
par rouissage) en utilisant un moulage au contact,

- Caractérisation mécanique en traction des matériaux bio-composites élaborés et
vérification de leurs tolérance a 1’usinage en vue de leurs utilisations dans diverses

applications industrielles.

A T’issues de la fabrication de plusieurs variétés de matériaux bio-composites a base de fibres
d’alfa, et suite aux essais mécaniques de traction, nous avons constaté que quelques-unes
d’entre elles ont de bonnes caractéristiques mécaniques comparables a celles des composites a

base de fibres et de matrices chimiques (verre/polyester).

D’autre part, les matériaux bio-composites sélectionnés peuvent s’usiner facilement. En
utilisant des paramétres de coupes normalisés, nous avons identifié les parametres optimaux

donnant des états de surfaces de trés bonne qualité.

Nous considérons donc que I’objectif de cette these est atteint. En perspective, des travaux

complémentaires doivent étre menés, comme par exemple :

- Etudes des possibilités de conception de mats, nappes et tissus avec des fibres d’Alfa,

- Etude de I’influence du taux de fibres dans le matériau bio-composite,

- Etudes de I’influence de la stratification des couches (orientation des fibres dans chaque
couche) sur les propriétés mécanique du bio-composite,

- Extension des études d’usinabilité de ce matériau a d’autres procédés d’usinage.

- Conception du modéle numérique pour la simulation du composite en usinage.
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