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Résumé

La modélisation du comportement en traction de composites a base de fibres de lin nécessite d’identifier les propriétés
de chacun des constituants, a savoir les fibres, la matrice, I’interface fibre/matrice, mais aussi ’interface présente entre
les fibres élémentaires de lin. Ce dernier est un élément difficile a caractériser mais dont les propriétés sont a considérer
pour comprendre le mode de déformation et de rupture des composites dérivés. Dans cette étude, nous présentons le
protocole et les résultats d’essais mécaniques et d’observations microscopiques menés a la fois sur des paires de fibres
et sur des paquets de fibres. Les données recueillies sont destinées a évaluer les propriétés mécaniques de cette interface
ainsi que celles des faisceaux de fibres. Ces dernicres sont comparées avec de précédents travaux. En paralléle, un
modele de comportement mécanique d’interface a été développé en vue d’estimer la rigidité et la résistance de la
lamelle mitoyenne, afin, par la suite, de déterminer leur influence sur le mode de déformation des faisceaux de fibres de
lin puis des composites.

Abstract

Numerical modelling of the tensile behaviour of flax fibre based composites requires the identification of the properties
of each constituent, not only those of the fibres, the matrix and the fibre/matrix interface but also those of the fibre/fibre
interface. The latter is relatively hard to characterize but its properties have to be taken into account when trying to
understand the deformation and rupture behaviours of the derived composites. In this study, the experimental protocols
carried out to determine the mechanical properties and the microscopic morphology of the fibre/fibre interface and of
flax bundles are described. The data obtained enables the estimation of the mechanical properties of the middle lamella
as well as those of flax bundles. Whereas the latter are compared with previous literature data, the former are used to
develop a numerical model of the mechanical behaviour of the fibre/fibre interface, aiming at determining its influence
on the deformation mode of flax bundles and of the derived composites.

Mots Clés : lin, interface, faisceau, propriétés mécaniques, modélisation numérique
Keywords : flax, interface, bundle, mechanical properties, numerical modelling

1. Introduction

Dans le domaine des éco-composites a fibres longues (par exemple, de lin ou de chanvre), le renfort
se présente généralement sous forme de faisceaux, ou de fibres techniques, qui regroupent plusieurs
fibres élémentaires collées entre elles par un ciment pectique appelé lamelle mitoyenne [1]. Alors
que les propriétés mécaniques des fibres élémentaires de lin sont relativement bien connues
(contrainte a rupture comprise entre 300 et 2000 MPa [2-4], module d’¢lasticité variant de 25 a 120
GPa [3-5]), celles de cette interface pectique le sont beaucoup moins. La principale explication a ce
manque d’informations réside dans la difficulté a accéder a cette lamelle de quelques dixiémes de
micron d’épaisseur sans altérer les fibres contigués. De plus, les techniques classiques de
caractérisation des interfaces qui créent de fagon artificielle le contact entre la fibre et la matrice
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(fragmentation, pull-out...) ne peuvent pas étre utilisées ici. Néanmoins, la modélisation du
comportement des éco-composites requiert de connaitre les propriétés mécaniques de chacun des
constituants : celles des fibres naturelles, de la matrice polymeére, des interfaces fibre/matrice, mais
aussi celles des interfaces fibre/fibre. Ici, nous présenterons un protocole de caractérisation de la
lamelle mitoyenne présente entre deux fibres de lin adjacentes ainsi qu’un modele numérique de
leur comportement basé sur un modéle de zone cohésive mis au point au laboratoire. D’autre part,
des essais mécaniques menés sur des faisceaux de fibres de différentes longueurs permettront de
valider leur mode de déformation et serviront de point de départ pour modéliser leur comportement
en tenant compte des interfaces entre fibres.

2.  Protocole expérimental
2.1 Observations microscopiques

Des observations réalisées en microscopies optique et €lectroniques sur plusieurs centaines de fibres
de lin ont permis de déterminer les dimensions des interfaces présentes entre deux fibres (Fig. 1).
Pour la microscopie optique, les faisceaux ont été¢ enrobés dans une résine epoxy puis coupés
transversalement a leur axe principal. Les images, obtenues grace a un microscope Axioplan 2E, ont
ensuite été traitées grace aux logiciels ImagelJ et Paint Shop Pro afin d’obtenir, pour chaque couple
de fibres, la largeur de leur interface commune (appelée par la suite f). Les résultats, traités de fagon
statistiques, ont permis de déterminer la largeur moyenne d’une interface en fonction de la taille des
fibres impliquées dans ce contact.

En ce qui concerne 1’épaisseur de ces interfaces fibre/fibre, des micrographies électroniques en
transmission de faisceaux de fibres (préalablement enrobés dans une matrice époxy (Epon 812))
prises sur un Hitachi H-7650 nous ont permis d’estimer, aprés traitement d’images, une épaisseur
moyenne de contact (appelée par la suite e).

W o
(a) (b)

Fig. 1. Exemple de micrographies(a) optique et (b) électronique en transmission
obtenues sur des sections de faisceaux de lin enrobés.

2.2 Essai de traction sur des paires de fibres et des faisceaux

Des essais de traction menés sur des paires de fibres contigués ont permis d’estimer la charge
maximum que pouvait supporter leur interface avant rupture. Pour cela, des paires de fibres
extraites manuellement d’un ruban de lin roui, teillé et peigné, fourni par la société Safilin, ont été
collées sur des cadres en carton de telle sorte que la longueur libre des échantillons soit d’environ
10 mm. Leur configuration était telle que seule une extrémité de chaque fibre était collée sur chacun
des bords du carton. Les bords supérieur et inférieur de chaque carton ont ensuite été serrés dans les
mors pneumatiques d’une machine de traction Instron 5543 puis les bords latéraux coupés. Pendant
I’essai, une caméra numérique (PCO Sensicam, 1.4 Mpixels) et un microscope optique (Sigma) ont
été utilisés afin de valider le mode de rupture de I’échantillon. En effet, lors de la préparation, rien
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ne permettait d’étre str d’étre dans la configuration adéquate permettant de mettre en évidence le
glissement des fibres et donc le cisaillement de I’interface ; des fibres pouvaient par exemple étre
collées sur le carton a leurs deux extrémités. Au final, sur une centaine de paires de fibres préparées,
seules 30% étaient dans la bonne configuration. La prise de photos avant et apres I’essai permettait
¢galement de mesurer la longueur de contact (appelée par la suite L) des fibres de 1’échantillon (Fig.
2).

Les essais de traction, menés a 0,1 mm/min jusque rupture, donnaient 1’évolution de la force en
fonction du déplacement imposé. Enfin, les données microstructurales établies précédemment
permettaient de calculer la contrainte de cisaillement maximum 7 et le module de cisaillement G de
chaque interface testée, suivant les équations :

F

=1 Eqg. 1
o T (Eq. 1)
ex K

G= Eq. 2
T (Eq. 2)

avec L, fet e les dimensions de I’interface et K la pente initiale de la courbe force-déplacement.

(a)

Fig. 2. Exemples de photos prises avant essai de traction sur des paires de fibres,
permettant de determiner la longueur L de contact (fleches blanches).

De la méme facon, des faisceaux de plusieurs fibres ont été testés en traction, suivant le méme
protocole et sur la méme machine, avec différentes longueurs de jauge (de 5 mm a 60 mm). Au
moins 3 faisceaux d’une longueur donnée ont été testés. Des mesures de diamétres apparents de
chaque fibre du faisceau testé permettaient ensuite de tracer I’évolution de la contrainte avec la
déformation, et de déterminer la contrainte maximum et la rigidité de chaque échantillon.

2.3 Modélisation numérique de I’interface et des faisceaux de fibres.

L’interface étant caractérisée, un modele d’endommagement élastique a ¢été adopté et ses
parametres identifiés a partir des résultats expérimentaux. L’épaisseur de ’interface étant tres
faible, le mod¢le d’Alfano et Crisfield [6], initialement développé pour 1’étude du délaminage des
composites stratifiés et qui assimile 1’interface a une zone cohésive, a été adapté au cas des fibres de
lin. En concordance avec la nature des essais réalisés, un mode de glissement plan au sens de la
mécanique de la rupture (mode II) est retenu.

Les premicres simulations numériques par ¢léments finis ont consisté a simuler [’essai de
caractérisation afin de valider la loi d’interface programmeée. Ces simulations ont été effectuées

3



Comptes Rendus des JNC 17 - Poitiers 2011

avec le code de calcul ANSYS. Les deux fibres élémentaires ont ét¢ modélisées par 1’élément iso-
paramétrique SOLID95 tandis que la zone de contact est représentée par les éléments d’interface
CONTA174 et TARGE170. L’option CZM, pour « cohesive zone model », a été adoptée pour
prendre en compte les parametres d’interface mesurés expérimentalement (raideur K, contrainte de
cisaillement t, glissement a rupture §). L’extrémité libre d’une des deux fibres est bloquée tandis
qu’un déplacement longitudinal est appliqué a 1’autre fibre. Aprés résolution du probléme, la
contrainte moyenne de cisaillement est tracée en fonction du glissement.

3. Résultats
3.1 Dimensions des interfaces

Grace aux observations microscopiques de sections de faisceaux de lin, réalisées a I’aide d’un
microscope optique ou d’un microscope électronique en transmission, la largeur et 1’épaisseur des
interfaces ont pu étre estimées. La largeur ¢ de I’interface mesurée entre deux fibres a été corrélée
aux diametres des deux fibres en question (D pour le plus grand et d pour le plus petit), par
I’équation suivante :

¢=0,1494.d + 0,1308.D + 4,2302 (Eq. 3)

L’erreur relative commise par I’utilisation de cette équation basée sur des calculs statistiques est de
I’ordre de 20 %. Ainsi, pour une paire de fibres données dont les diamétres peuvent facilement étre
obtenus par microscopie optique avant essai de traction, il était possible d’évaluer la largeur de
I’interface mise en jeu, généralement comprise entre 5 et 15 pm.

En ce qui concerne 1’épaisseur de I’interface, la corrélation entre cette valeur et les dimensions des
fibres impliquées dans le contact était moins évidente. Néanmoins, aux vues des données recueillies
sans considérer les points triples de jonction de fibres, une épaisseur moyenne de 0,5 pm a pu étre
estimée, en accord avec les valeurs trouvées dans la littérature [1;7].

3.2 Propriétés moyennes, comportement mécanique et modélisation de I’interface

Chacune des 30 courbes force-déplacement obtenues en testant en traction des paires de fibres (Fig.
3) montre une évolution quasi linéaire de la déformation de I’interface, puis une premiére chute de
la force se produit, correspondant au début de I’endommagement de I’interface, avant la rupture
finale quelques instants plus tard. Ces deux points (initiation de 1’endommagement et rupture)
seront utilisés par la suite pour la modélisation numérique du comportement de 1’interface. La
présence de deux pics et non d’un seul (comme dans le cas des fibres élémentaires) pourrait
s’expliquer par le mode de « collage » des deux fibres unitaires : il serait quasi continu, comme le
montrent les observations microscopiques (pas de porosité apparente dans 1’épaisseur de 1’interface)
mais avec deux points d’accroche principaux, qui pourraient par exemple correspondre avec les
extrémités des fibres, ou, a priori, I’interface devrait étre plus épaisse. Des observations de sections
successives de faisceaux en microscopie ¢lectronique sont actuellement en cours pour permettre de
valider cette hypothese.
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Fig. 3. Exemple de courbe force-déplacement en traction d 'une paire de fibres,
représentant leur glissement ['une par rapport a [’autre

En ce qui concerne les propriétés mécaniques de I’interface, les données recueillies au début de
I’endommagement et I’équation (1) ont permis d’estimer la contrainte moyenne de cisaillement de
I’interface a 2,9 MPa, avec des valeurs globalement comprises entre 1 et 5 MPa. Ces valeurs sont a
comparer avec celles trouvées dans la littérature pour I’interface entre des fibres de lin et des
matrices polymeres classiques, généralement entre 6 et 22 MPa [8-10]. Cela explique pourquoi,
jusqu’a maintenant, les propriétés des éco-composites calculées sans prendre en compte les lamelles
mitoyennes étaient souvent surestimées. Cela montre également 1’intérét de diviser le plus possible
les faisceaux de lin, pour diminuer la quantit¢ d’interfaces fibre/fibre au profit des interfaces
fibre/matrice souvent plus résistantes.

L’équation (2) appliquée aux raideurs déterminées a partir des courbes force-déplacement des
interfaces a conduit a un module de cisaillement moyen de 19 kPa, valeur trés faible comparée aux
modules généralement observés pour les polymeéres (entre 110 MPa pour le LDPE et 1570 MPa
pour le PMMA [11]). Par contre, c’est une valeur relativement élevée comparée aux résultats
d’études rhéologiques menées sur des pectines, qui donnaient des modules de ’ordre de 1 kPa
[12;13]. 1l est donc possible que la lamelle mitoyenne, principalement composée de pectines, soit
¢galement constituée d’éléments qui renforceraient sa rigidité, comme par exemple des lignines.
Seules des mesures précises de la composition biochimique de cette interphase pourraient confirmer
cette hypothese.

La figure suivante (Fig. 4) présente la géométrie retenue pour modéliser par éléments finis le
comportement mécanique de I’interface et la courbe contrainte-glissement obtenue. Cette dernicre
met en évidence un endommagement progressif de I’interface. On y retrouve la valeur de la
contrainte maximale de cisaillement a partir de laquelle cet endommagement est amorcé. Toutefois,
en raison de 1’algorithme non-linéaire de résolution et des difficultés de convergence numérique, la
raideur d’interface n’est pas bien respectée par le modele.

Contrainte de cisaillement (MPa)

0 013 026 .039 052 .065 .078 .091 .104 .117.125

Glissement (mm})
(a) (b)

Fig. 4. Simulation de [’essai de caractérisation de ['interface :
(a) maillage des fibres (gauche) et (b) courbe contrainte — glissement
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3.3 Propriétés moyennes et comportement mécanique de faisceaux de fibres

Les courbes force-déplacement obtenues en testant en traction des faisceaux de plusieurs fibres
(Fig. 5) montrent l’influence de la longueur libre de I’échantillon sur son comportement
mécanique : pour des faibles longueurs de jauge (a et b), on observe des ruptures successives de
fibres. Cela est confirmé par la baisse de raideur aprés chaque chute de force : chaque rupture de
fibre ¢élémentaire diminue la section porteuse de la charge restante, donc le niveau de force
correspondant diminue d’autant, a contrainte constante. D’un autre c6té, pour de grandes longueurs
de jauge (c), ces ruptures successives ne sont pas observées et ’allure de la courbe force-
déplacement ressemble a celle obtenue en testant une paire de fibres (Fig. 3). En effet, la probabilité
pour qu’aucune fibre ¢élémentaire ne soit maintenue a ses deux extrémités augmente avec la
longueur de jauge, et lorsqu’elle est suffisante, seul le cisaillement des interfaces intervient.

4 1 0.8 2
37 0.6 L5
z z z
82 5 04 31
= & =
19 0.2 0.5
0 T T T T | 0 - T T T 1 0 T T T T 1
0 0.05 0.1 0.15 0.2 0.25 0 0.1 0.2 0.3 0.4 0 0.2 0.4 0.6 0.8 1
Déplacement (mm) Déplacement (mm) Déplacement (mm)
(a) (b) (c)

Fig. 5. Exemples de courbes force-déplacement de faisceaux de fibres a différentes longueurs de jauge :
(a) 5 mm, (b) 25 mm et (c) 60 mm.

A partir de ces courbes force-déplacement et des mesures de diameétres des fibres de chaque
faisceau, les contraintes maximum et les modules d’élasticité ont pu étre déterminés. Leur évolution
en fonction de la longueur de jauge (Fig. 6) montre une diminution dans les deux cas, avec, pour la
contrainte maximum, un palier autour de 500 MPa dés que la longueur libre des faisceaux testés
dépassait environ 30 mm. Cela peut s’expliquer par le fait que, comme dit plus haut, la probabilité
qu’alors les fibres ne soient plus serrées a leurs deux extrémités dans les mors mais plutot qu’il y ait
cisaillement de leur interface est plus grande. Par opposition, aux petites longueurs de jauge, on
retrouve les valeurs de contrainte a rupture des fibres ¢lémentaires [3-5]. Entre les deux
interviennent a la fois des ruptures et des glissements de fibres. Les valeurs trouvées dans la
littérature [14] corroborent d’ailleurs les résultats expérimentaux de cette étude. En ce qui concerne
le module d’élasticité des faisceaux, une baisse de la rigidité avec la longueur de jauge peut la
encore s’expliquer par le fait qu’agissent alors les rigidités des fibres, et de plus en plus a mesure
que la longueur augmente, les rigidités d’interface, plus faibles.

1600 1 120 7

- z
s 1G)
S 12001 . <) {
< : oy ]
4 ot 3 {
= ¢ Z
[ LU IR t : : 2 t t }
£ f 2o 2 40 A { {
g 400 A : 5 {
s Rl
=1
O T T T T T T 1 0 T T T T T T 1
0 10 20 30 40 50 60 70 0 10 20 30 40 50 60 70
Longueur libre (mm) Longueur libre (mm)
(a) (b)

Fig. 6. (a) Contrainte maximum et (b) module d’élasticité en traction de faisceaux de fibres en fonction de la longueur
libre testée (les points blancs sont les données expérimentales de Bos [14])
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Les simulations en cours visent a étudier I’influence de la prise en compte de cette loi d’interface
sur le module et la résistance d’un faisceau de plusieurs fibres.

4. Conclusion

L’étude du comportement mécanique de I’interface présente entre des fibres élémentaires de lin a
permis de déterminer ses propriétés en cisaillement et de mettre au point un modele numérique de
déformation en adéquation avec les observations expérimentales. Ces informations sont capitales
pour parvenir a modéliser correctement le comportement des composites a base de fibres de lin. En
effet, ces interfaces fibre/fibre sont beaucoup moins résistantes et rigides que les interfaces entre les
fibres de lin et les matrices polymeéres classiques. Elles sont donc non seulement a prendre en
compte mais aussi éventuellement a éliminer pour obtenir des éco-composites compétitifs.
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