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ABSTRACT:

The control of hemp plant harvesting, in particular the retting process, represents the
major step for the development of high-performance hemp biocomposites. In this study,
the consequences of hemp retting on the ease of fibre extraction and tensile properties of
elementary hemp fibres is explored. Stem peeling experiments are combined with
scanning electron microscopy (SEM) to investigate the influence of the retting degree in
plants. After studying the evolution of fracture energy at the fibre/woody core interphase
within the stem, this work investigates interphase fracture mechanisms during peeling
experiments which aims to understand the evolution of fibre bundle cohesion during
retting. A drastic drop of fracture energy reveals the impact of retting on the ease of
peeling the outer tissue of the stem (containing fibre bundles). The positive impact of
retting on various fibre defects combined together leads to a 33 % increase in the tangent
modulus between non-retted and retted fibres, highlighting the importance of
understanding the retting process to open up to new markets for biocomposites.

RESUME :

Le contrdle de la récolte de la plante de chanvre, en particulier le rouissage, représente
I'étape majeure pour le développement de biocomposites renforcés par des fibres de
chanvre a hautes performances. Dans cette étude, les conséquences du rouissage du
chanvre sur la facilité d’extraction des fibres ainsi que leurs propriétés mécaniques
longitudinales sont explorées. Des essais de pelage de tiges sont combinés avec des
images de microscopie électronique a balayage (MEB) pour étudier I'influence du degré
de rouissage dans les plantes. Apres avoir étudié 1’évolution de 1’énergie de rupture au
niveau de D’interphase fibre/xyléme au sein de la tige, ce travail s’intéresse aux
mécanismes de rupture de cette interphase lors du pelage afin de comprendre 1’évolution
de la cohésion des faisceaux de fibres lors du rouissage. Une chute drastique de I'énergie
de rupture révéle l'impact du rouissage sur la dégradation de I’interphase et donc la
facilité a peler le tissu externe de la tige (contenant les faisceaux de fibre). Ceci conduit a
une augmentation de 33 % du module tangent entre les fibres non rouies et les fibres
rouies, soulignant I’importance de la compréhension du processus de rouissage pour
ouvrir de nouveaux marchés aux biocomposites.

1. INTRODUCTION

des fibres en terme de composition biochimique, de
comportement mécanique, de propriétés de surface et de

L'utilisation de fibres végétales est une réelle opportunité
pour satisfaire une demande croissante de matériaux éco-
congus performants. Bien que principalement destinées a
lI'industrie papetiere, les fibres de chanvre possédent des
caractéristiques mécaniques intrinseéques qui favorisent leur
valorisation potentielle dans de nouvelles applications
industrielles techniques et a forte valeur ajoutée, notamment
les non-tissés pour piéces thermo-compressées, les matériaux
composites injectés et les textiles [1-4]. L'accés a ces
principaux marchés implique cependant la production de
matiéres premiéres de haute qualité répondant a des
spécifications strictes. Ceci nécessite la transformation des
pailles de chanvre avant le défibrage par rouissage des tiges,
inspirée des cultures ciblées sur le textile telles que le lin. De
nombreuses ¢études ont déja démontré Il'impact de la
transformation des tiges [5-7], et du rouissage sur la qualité
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cohésion des éléments fibreux [8-10]. Certains auteurs ont
souligné I’impact de 1’étape d’extraction effectuée sur des
tiges vertes, qui affectent les propriétés mécaniques des fibres
obtenues, engendrant divers défauts dans leur microstructure
[11-14]. Pour les limiter, la solution consiste a faciliter le
défibrage en adaptant les conditions de rouissage en fonction
de l'application ciblée.

Abandonné au milieu du XX®° siécle en raison de la
pollution de l'eau (eutrophisation) par les produits de
fermentation des tiges, le rouissage a l'eau a été remplacé par
le rouissage au champ pour la culture des plantes. L’étape de
rouissage pourrait entrainer une séparation préalable des
fibres du reste de la tige et au sein des faisceaux en dégradant
les constituants pectiques présents dans les lamelles
mitoyennes [15-17]. Actuellement, les producteurs de
chanvre déterminent de fagon trés empirique le degré de



rouissage obtenu en utilisant des propriétés organoleptiques
(essais mécaniques manuels, couleur, dureté des tiges). Ces
parameétres ne reflétent que trés partiellement la qualité des
fibres et sont perfectibles. Ainsi, il est trés difficile pour les
producteurs de chanvre de fournir des pailles dont le niveau
de rouissage est contr6lé pour répondre aux spécifications
des applications visées. Compte tenu de I’importance de
I’impact du rouissage sur la qualité des fibres de chanvre et
des exigences des industries utilisatrices de fibres, il est
essentiel de définir des indicateurs permettant de mesurer le
degré de qualité de la matiére premiére.

L'objectif principal de cette étude est d'utiliser des essais
de pelage de tige pour étudier l'effet du rouissage sur la
cohésion tissulaire des tiges de chanvre et son impact sur les
propriétés longitudinales des fibres ¢lémentaires. La
littérature existante mentionne des méthodes permettant

d'évaluer le degré de rouissage en étudiant plusieurs facteurs :

composition chimique, morphologie, colonisation
bactérienne / fongique [18-21]. Cependant, ces méthodes ne
permettent pas de quantifier de maniére mécanique la qualité
de I'interphase, ou capacité de décohésion des tiges, comme
cela est fait dans cet article. Tout d'abord, les conditions de
pelage et la teneur en humidité des ¢échantillons sont
déterminées avec précision pour assurer une comparaison
valable entre des échantillons similaires. Des études
antérieures [22-25], ont montré l'influence de I'état de
I'échantillon (teneur en humidité) et des conditions de pelage
telles que la température, la vitesse et ’angle de pelage sur le
comportement de rupture et la force de pelage des adhésifs.
Aprés avoir décrit les phénomeénes de pelage dans les tiges
présentant différents degrés de rouissage, et combinés a des
observations microscopiques des surfaces pelées, une analyse
de I'énergie de rupture a l'interphase fibre/bois est présentée.
Enfin, ’impact du degré de rouissage sur les performances
mécaniques des fibres ¢lémentaires est exploré.

2. MATERIAUX ET METHODES
2.1 Materials

Des tiges de chanvre (Cannabis sativa L., cultivar Fedora
17) ont été cultivées a La Chanvriére (Bar-sur-Aube, France).
Les tiges ont été récoltées mécaniquement fin aott 2016
apres récolte des graines. Les tiges ont ensuite été laissées au
champ pendant 37 jours pour I’étape de rouissage. 10 tiges
ont été¢ prélevées au hasard avant le rouissage (échantillon
RO), aprés 17 jours de rouissage (R1) et aprés 37 jours (R2)
pour cette étude, puis séchées naturellement a l'air (cf. Figure
1). Les tiges ont été maintenues dans un environnement
controlé (T = 23 °C et HR = 50 %) avant tout essai. Les
fibres ont été extraites a l'aide d'un procédé mécanique
industriel qui consiste a briser et a teiller les pailles.

2.2 Teneur en eau des tiges

Les tiges ont ¢été maintenues dans un environnement
controlé (T=23 °C et RH=50 %) pendant 48 heures pour
stabilisation de leur masse et teneur en eau. Les tiges ont
ensuite été séchées a I'étuve a une température de 105 °C
(température communément utilisée pour I’élimination d’eau
libre et d’eau liée [26] sous pression atmosphérique jusqu'a
ce que D’échantillon atteigne une masse constante. Des
échantillons de tiges ont été périodiquement retirés de 1’étuve

284

pour étre pesés. Le pourcentage de perte d'eau au sein des
tiges, notés M,, a ¢té calculé a l'aide de la formule suivante

(Eq. 1):

_ Wo-w
=

M, (1)

ou Wy et W, sont la masse des tiges avant séchage et la
masse du matériau sec, respectivement.

Tous les échantillons montrent une teneur en eau moyenne
de 8,5 £ 0,3 %. Seule une légére variation de 0,5 % a été
observée entre les échantillons présentant différents degrés de
rouissage. Des études antérieures ont montré 'influence de la
variation de la teneur en eau du bois sur la résistance a la
rupture [27], atteignant une valeur maximale a une humidité
relative de 82 %. La résistance a la rupture augmente lorsque
le matériau séche et devient moins ductile, atteignant un
maximum de 16,8 % d’humidité. Booth et al. [28] ont
également observé l'influence de la teneur en eau de la tige
sur le travail nécessaire pour peler une tige en raison des
modifications des propriétés mécaniques des parois
cellulaires. Dans la présente étude, nous considérons que
toutes les tiges ont des teneurs en eau similaires, ces
derniéres ayant subi les mémes conditions de stockage (voir
section 2.1).
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Figure 1. Températures et précipitation moyennes
quotidiennes pendant la période de rouissage des tiges de
chanvre

2.3 Essais de pelage

Les essais de pelage ont été effectués a température (23 =
1 °C) et humidité relative (50 = 1 %) contrdolées. Une
machine d'essai de traction universelle MTS équipée d'une
cellule de force d'une capacit¢ de 2 N a été utilisée pour
mesurer la force requise pour peler le tissu périphérique riche
en fibres («tissus externes») du bois («tissus internes») des
tiges. L'influence de la vitesse de déplacement a d'abord été
étudiée. Avant pelage, des échantillons de 220 mm de long
ont été prélevés a mi-hauteur de la plante (mesurant
initialement entre 2 et 3 meétres de hauteur) et deux coupes
longitudinales paralléles espacées de 1,5 mm ont été réalisées
a l'aide de lames de rasoir. Une attention particuliere a été
apportée pour effectuer I’essai de pelage entre deux noeuds de
la tige pour éviter toute perturbation. Les échantillons ont
ensuite été fixés sur un support libre de déplacement
horizontal a la méme vitesse que le pelage du tissu extérieur



de la tige a lieu verticalement, en maintenant un angle de 90°
entre le tissu pelé et la tige pendant I’essai. La configuration
expérimentale développée est illustrée en Figure 2. L'énergie
de rupture moyenne, Gy, est calculée a partir de la courbe
force/déplacement aprés stabilisation de la force, entre 5 et
15 mm.

==

CELLULE DE FORCE

TISSU EXTERNE RICHE EN FIBRES

TIGE
BANC COULISSANT

Figure 2. Configuration expérimentale du test de pelage
2.4 Traction des tissus externes de la tige

Les tissus pelés ont été extraits apres essais de pelage des
tiges présentant un degré de rouissage différent. Les
échantillons obtenus, d’une longueur de 70 mm et une
largeur de 1,5 mm, ont ét€¢ mesurés a l'aide d'un micromeétre.
La longueur de 1'échantillon a été¢ choisie pour garantir la
caractérisation de la cohésion des faisceaux de fibres plutot
que les propriétés mécaniques des fibres elles-mémes.
Chaque échantillon a ensuite été fixé entre les mors de la
machine de traction avec une longueur nominale de 50 mm.
Les échantillons ont ensuite été testés a une vitesse de 50
mm.min’!, similaire a celle utilisée lors de ’essai de pelage
afin de pouvoir comparer les résultats des deux essais. La
courbe force/déplacement permet ensuite de calculer la
rigidité (entre 0,5 % et 1,0 % de déformation), la contrainte et

la déformation maximale du tissu externe contenant les fibres.

L'énergie élastique dissipée lors du pelage pendant ’essais
est ensuite calculée en supposant que la transition entre la
bande non pelée et pelée, de déformation uniaxiale, se
produit sur une longueur constante et que I'énergie de
déformation élastique ne varie pas pendant ’essai de pelage.

2.5 Traction de fibres élémentaires

Des essais de traction sur fibres élémentaires ont été
réalisés selon la norme NF T 25-501-2 qui prend en compte
la complaisance du capteur de force. 60 fibres au minimum
ont été testées, extraites de faisceaux issus des tiges ayant
différents degrés de rouissage (RO, R1 et R2). Avant ’essai,
les fibres unitaires ont été collées sur un cadre en papier pour
obtenir une longueur de jauge fixe de 10 mm et
conditionnées pendant 24 heures a une température et une
humidité controlées a respectivement 23 °C et 50 %. Le
diameétre de chaque fibre a été déterminé a l'aide d'un
microscope optique, la valeur correspondant a la moyenne de
six mesures effectuées le long de la fibre. Les échantillons
ont ensuite été testés sur une machine d'essai de traction
universelle MTS équipée d'un capteur de force de capacité 2
N avec une vitesse de 1 mm.min™.

2.6 Microscopie électronique a balayage
Les échantillons ont été métallisés et recouverts d’une

couche mince d'or de 15 nm et observés sous un microscope
a balayage électronique Jeol JSM 6460LV.
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2.7 Analyse statistique

Une analyse de variance a un facteur (one-way ANOVA +
test post hoc de Tukey) a été effectuée. Les valeurs moyennes
sont considérées comme statistiquement différentes si P
<0,05.

3. RESULTATS ET DISCUSSIONS
3.1 Etat initial des échantillons

La Figure 3 montre une tige de chanvre non rouie (RO)
aprés un test de pelage, et permet de visualiser le choix de la
largeur de la bande pelée choisie (1,5 mm) pour assurer le
pelage de la tige sur sa surface la plus plate. Cette géométrie
permet de limiter les perturbations causées par la courbure
transverse de la bande pelée qui pourraient étre induites par
la section irréguliére de la tige.

Les images de microscopie (cf. Figure 4.a) indiquent que
le mécanisme de pelage se produit par propagation de fissure
dans la région entre le tissu pelé et le reste de la tige, région
ou I’énergie nécessaire a la rupture des cellules est minimale.
Cette région (illustrée sur le schéma d’une section de tige,
Figure 4.b) est adjacente aux faisceaux de fibres et au bois. A
I'échelle de la tige, elle se caractérise par une région
tridimensionnelle contenant plus d'une couche moléculaire et,
par conséquent, définie comme une interphase fibre/bois.

Figure 3. Image au microscope électronique a balayage d'une
tige de chanvre non rouie apres essai de pelage sachant que la
largeur de la bande pelée est fixée pour éviter toutes
contraintes de flexion transverse

La Figure 4.a de la tige pelée montre que le pelage se
produit principalement par séparation du tissu externe
(épiderme, parenchyme, fibres primaires, phloéme secondaire)
du bois de la tige (xyléme secondaire). Pour une meilleure
compréhension, la Figure 4.b montre un schéma d’une coupe
transversale de tige de chanvre & mi-hauteur. Les fibres sont
situées en périphérie de la tige et sont disposées en faisceaux
[29]. La propagation des fissures se situe dans la région de la
plante ayant la plus faible cohésion transverse, c'est-a-dire
dans la région du phloéme. A I'échelle microscopique,
I’arrangement spécifique des cellules de cette région du
phloéme entraine la propagation de fissures soit par
séparation des parois cellulaires au niveau des lamelles
mitoyennes, soit par rupture des parois cellulaires, ceci en
fonction de la composition biochimique et de la densité des
tissus [30-31]. Dans les plantes, les composés phénoliques,
dont la lignine en est un groupe important, jouent un role



prédominant dans la cohésion et la résistance mécanique des
parois cellulaires [32]. La distribution spatiale de la lignine
dans les tissus de la tige est complexe et inhomogéne. Des
études histologiques de coupe de tige révelent une différence
significative de teneur en lignine entre les tissus internes
(phloéme, cambium et xyléme) et les tissus externes
(épiderme, parenchyme et faisceaux de fibres) : dix fois plus
¢élevée dans les tissus internes que dans les tissus externes
[33]. Cronier et al. (2005) [34] a également montré 1'absence
de lignine par détection cytochimique dans les régions du
phloéme, qui semble étre corrélée a la facilité de séparation
entre les tissus riches en fibres du reste de la tige [34]. La
région du phloéme, au sein de laquelle la cohésion cellulaire
est donc faible, peut étre considérée comme une région
prédominante pour la propagation de fissure lors du pelage.
On peut donc supposer que cette région représente le maillon
le plus faible pour ce type spécifique de chargement.

Figure 4. (a) Vue de c6té d’une tige de chanvre non rouie
pendant 1’essai de pelage du tissu externe riche en fibres et b)
Coupe schématique d'une tige de chanvre montrant
l'organisation micro-structurelle sachant que la région en
rouge représente 1’ interphase fibre/bois, au sein de laquelle le
pelage a lieu

3.2 Comportement de la tige lors du pelage

160

Initiation de fissure = Tige de chanvre
140 »
E 120 @
: ®
=
2 1004
=
£
)
= 804
“
k-]
Y
60+
-
g ®
=
=40
204
0 T T T T T T

-0.5 0.0 0.5 1.0 1.5 2.0 2S5 3.0

Longueur de pelage (mm)

Figure 5. Comportement des tiges de chanvre lors de 1'essai
de pelage

L'éergie de rupture de l'interphase fibre/bois dans les
tiges de chanvre a &éé&alué par essais de pelage. La Figure
5 pré&ente le comportement de pelage des tiges, montrant
I'éolution de I'éergie de rupture en fonction de la distance
de pelage. Au stade initial du pelage, une premiére
augmentation de la force est lin&ire de par la flexion
dastique du tissu pel€avant initiation de la fissure (zone 1).
Dans cette région de la courbe, les fissures sont stables
jusqu'ace qu'une force critique soit atteinte puis se propagent
de fagon stable au niveau de l'interphase entre le tissu externe
riche en fibres et le xylénme. L'énergie de rupture correspond
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al'éergie né&essaire pour rompre la liaison interfaciale au
niveau du front de pelage. Une fois la fissure initiée, une
chute de I'‘énergie de rupture se produit en raison d’un
deéghargement @astique (zone 2) qui varie ensuite autour
d'une valeur moyenne pendant le pelage continu du tissu pelé
le long de la tige (zone 3).

3.3 Influence de la vitesse de pelage

La force de pelage a @éé&alué pour des &hantillons de
chanvre non rouis &23 <C et avec un angle de 90 entre
I'é&hantillon et la direction de la force appliquée (cf. Figure
2), sur une plage de vitesse de déplacement variant de 10 &
100 mm.mint. Les réultats sont report& sur la Figure 6 qui
montre I'énergie de rupture, Gy, en fonction de la longueur de
pelage le long de la tige. L'énergie de rupture est désendant
de la vitesse d'essai. Ce comportement n’est pas surprenant
éant donné que la valeur de I’énergie de rupture refléte
I’énergie plastique et viscoélastique dissipée localement dans
la zone en amont du front de fissure, qui dépend éjalement
de la vitesse d’essai et de la température [35]. A faible vitesse
(<100 mm.mint), G tend vers une valeur constante autour
de 140 £18 N.m, considé&& comme la force de pelage &
I'éuilibre. Cette observation est en accord avec des éudes
antéieures sur des stratifiés flexible [35], ou I’énergie de
rupture déero avec la vitesse de pelage et approche une
valeur mesurant directement la force de liaison moléulaire
agissant sur D’interphase. Une vitesse de pelage de 50
mm.min a donc &éfixée pour les tests de pelage ulté&ieurs.
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Figure 6. Evolution de I'énergie de rupture a I’interphase
fibres/bois de tiges de chanvre non-rouies en fonction de la
vitesse de pelage

3.4 Influence du rouissage : Approche multi-échelles

Interphase fibre/bois :

Des tiges de chanvre ayant un temps de rouissage variant
de non-rouies (RO) al17 jours (R1) et 37 jours (R2) ont &&
testéss par essai de pelage. Le Tableau 1 indique la variation
de I'énergie de rupture a I’interphase en fonction du degré de
rouissage des tiges. L’énergie de rupture moyenne chute de
238 99 Nm™ a117 £33 Nm%, puis a66 +39 Nm* pour RO,
R1 et R2, respectivement. Ces réultats traduisent une
réduction drastique de 1’énergie absorbée lors du pelage du
tissu externe pour des €hantillons ayant un temps de
rouissage plus longs. Cette diminution d’énergie est
probablement due &une dégradation de l'interphase entre le



tissu externe et le bois réultant du rouissage. En effet,
l'activitéenzymatique (principalement les polygalacturonases
et les xylanases) présente dans les tiges au cours du rouissage
est responsable de la dégradation des composants cellulaires
et dépend de la composition chimique et de la pénération des
micro-organismes. Pendant le rouissage, les bactéies et/ou
champignons se développent premi&ement sur la surface
externe et les extrénité& ouvertes de la tige avant pénération
dans la région interne. La forte activitéenzymatique entrame
une deégradation des lignines et des pectines entre les
faisceaux de fibres, pour atteindre finalement l'interphase
fibre/bois et dégrader les composants de cette région [36-38].
La dé&oh&ion des parois cellulaires se  produit
principalement dans les régions du phloéme et du cambium,
ou les parois cellulaires sont plus minces et ont une plus
faible teneur en lignine, connue pour inhiber la colonisation
microbienne [15].

Tableau 1. Evolution de 1’énergie de rupture moyenne en
fonction du temps de rouissage des tiges de chanvre

2 . Temps Energie de
Echantillons de rouissage rupture (N.m™)
RO 0 jour 238 +99
R1 17 jours 117 +33
R2 37 jours 66 £ 39
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Figure 7. Evolution de I'énergie de rupture en fonction du
degré de rouissage du chanvre
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La Figure 7 montre I'éolution de I'éergie de rupture lors
de la propagation de la fissure le long de la tige pour 3
&hantillons pré&entant des diamétres &juivalents de 5,1 +0,2
mm : RO, R1 et R2. En plus d’une diminution de 1'énergie de
rupture avec 1’avancée du rouissage, une variation de cette
énergie est pré&ente pendant la phase de pelage aprés
initiation de la fissure. Ce comportement démontre que le
meéeanisme de pelage implique la propagation de fissures
instables et discontinues au niveau de l'interphase fibre/bois.
Ce phéoméne est plus ou moins marqué entre les
&hantillons, avec une attéuation des fluctuations vers des
degrés de rouissage plus éevés.

Les méanismes de rupture mis en jeu sont analysés en
observant la morphologie de la surface de pelage des
nouvelles surfaces créées lors de 1’essai. Des images de
microscope dectronique abalayage (cf. Figure 8) montrent
les surfaces du tissu pel€et du bois, initialement en contact
avant essai, pour RO, R1 et R2. A I'é&helle microscopique, le
pelage des tissus riches en fibres se produit par déintégration,
ou rupture coh&ive, des cellules au niveau de l'interphase
fibre/bois pour I'é&hantillon non roui, laissant une surface de
pelage rugueuse. Ainsi, de grandes fluctuations de I'éergie
de rupture sont observées lors des essais, chaque cellule
agissant comme un déaut perturbant la propagation de la
fissure. Plus le degréde rouissage est devé plus l'interphase
fibre/bois est d&yradée et donc une évolution significative du
rapport pectine/lignine peut &re supposée. Les lignines,
composants plus rigides et plus plastifiés que les pectines,
deviennent pr&lominants conduisant &une rupture adhé&ive
des cellules, provoquée par la séparation ou pelage des
faisceaux de fibres au niveau de l'interphase [4, 21]. Il peut
éjalement &re supposéque la dégradation des composants le
long des fibres provoqué par le rouissage cré& une région
<affaiblie>>en p&iphé&ie des faisceaux de fibres. Dans le cas
des &hantillons R1, rouissage interméliaire, les deux types
de surface sont observés, entramant un meéanisme de pelage
mixte, impliquant pelage et rupture des cellules, ce qui
conduit &une rupture partiellement cohé&ive. Cette variation
de mé&anisme de pelage a &alement &&déerite par Ashby
(1985) [30], qui montre que la téacitédu bois dépend de sa
structure, ce qui conduit &des valeurs plus éevées lorsque
des phénomeénes de rupture des parois cellulaires se
produisent, comparable aux &hantillons non-rouis dans cette
éude.

Figure 8. Images au microscope ¢électronique a balayage montrant les surfaces de pelage initialement en contact avant essai avec
les schémas représentant le comportement a la rupture pour les échantillons RO, R1 et R2
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Tissu externe riche en fibres :

Ajouté a la dégradation de I’interphase fibres/bois, 1’étape
de rouissage affecte éjalement la coh&ion des faisceaux de
fibres. Des essais mé&aniques ont &éeffectués sur des tissus
externes (composés d’épiderme, de faisceaux de fibres et de
phloéme) extraits de tiges non rouis et de tiges rouies a37
jours. Le Tableau 2 montre I'impact du degréde rouissage sur
les propriéé& de traction de ces tissus, ainsi que les résultats
des tests ANOVA comparant les diffé&ences statistiques du
module tangent, la contrainte et la déformation maximale
entre chaque degréde rouissage. Trés peu de variations sont
observéss en terme de propriéé&s meéaniques des faisceaux
de fibres entre les €hantillons non rouis et rouis. Pour les
&hantillons R2, le module tangent est environ 7 % plus devé
que pour les &hantillons R0, 3 % et 9 % plus faible pour la
contrainte et la déormation maximale. Né&nmoins, les
valeurs ne sont pas statistiquement diffé&entes selon les tests
ANOVA.

Tableau 2. Propriétés mécaniques en traction du tissu
externe riche en fibres pour les échantillons non rouis (RO) et
rouis (R2), ainsi que les résultats des tests statistiques
ANOVA. E.T = écart-type ; E = module tangent moyen ; ¢ =
contrainte maximale ; € = déformation maximale

Non-roui R0 Roui R2  Statistique ANOVA
Mi)gl}ne M:E)}I;I'}ne Prob>F a
E (GPa) ffz% i1(12873 07416 0,05
eopy 1024 g0 s
£ (%) iz(’)(’)g 4 il 0?20 0,5061 0,05

Les propriétés mécaniques des tissus externes peuvent
difficilement étre comparées aux données de la littérature en
raison de la nature de l'échantillon (présence d'épiderme, de
parenchyme cortical et de faisceaux de fibres). Malgré des
propriétés mécaniques de traction similaires entre RO et R2,
le comportement a rupture de ces tissus est différent. La
Figure 9 montre des images de microscopie électronique a
balayage des faciés de rupture des tissus externes ainsi que
des schémas illustrant le comportement a rupture apres essai
de traction. Les échantillons non rouis, dans lesquels les
fibres sont liées entre elles par une interphase pectique,
présentent une rupture fragile des fibres individuelles,
accompagnée de mécanismes de glissement dus a une forte
cohésion entre les fibres. Les propriétés de résistance a la
traction dépendent donc a la fois des propriétés mécaniques
des fibres individuelles composant les faisceaux et d’un
effort de cisaillement au sein des lamelles mitoyennes. Dans
le cas des échantillons rouis, une décohésion peut étre
observée dans les faisceaux de fibres en raison de la
dégradation des lamelles mitoyennes résultant du rouissage.
Les propriétés mécaniques des échantillons rouis dépendent
dans ce cas principalement des propriétés de cohésion
interfaciale fibres/fibres au sein des faisceaux. Cependant, la
structure complexe de ces tissus externes, en particulier
I’influence des lamelles mitoyennes, ne permet pas
d’observer des différences évidentes en terme de propriétés
mécaniques des faisceaux de fibres avant et apreés rouissage.
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Figure 9. Images de microscopie électronique a balayage et
schémas représentant les faciés de rupture des tissus externes
des tiges de chanvre non rouies (R0) en haut et rouies (R2) en

bas

Issue de ces mesures de propriétés mécaniques, et plus
précisément de la déformation longitudinale des tissus
externes, 1’énergie de rupture obtenue ne représente pas une
énergie «vraie» a linterphase définie comme la force
nécessaire pour peler les tissus riches en fibres du reste de la
tige. En effet, la résistance a la rupture de I’interphase n'est
pas la seule source de dissipation d'énergie dans ce systéme.
Pour déterminer la valeur d’énergie de rupture réelle, il est
nécessaire d’appliquer des corrections prenant en compte
I’existence d’une énergie dissipée pendant la déformation
longitudinale du tissu externe [25]. Compte tenu de la faible
épaisseur de celui-ci, I'absence de flexion plastique au niveau
du front de fissure peut étre supposée [35]. L'énergie de
rupture s’exprime donc par deux termes, 1'énergie de rupture
au front de fissure et l'énergie dissipée pour extension du
tissu externe (équation 2) :

F 2
)

ou Gr est I'énergie de rupture totale, F la force de pelage, b
la largeur de tissu pelé (1.5 mm), 0 1'angle de pelage (90°), E
le module tangent du tissu externe et h son épaisseur. Les
valeurs mesurées de l'énergie de rupture, 1'énergie dissipée
due a l'expansion et au pelage du tissu externe, ainsi que
I'énergie de pelage calculée sont donnés dans le Tableau 3.

1

Gr = %(1 —cos @)+ T )

Tableau 3. Energie de rupture mesurée Gr des tiges de
chanvre non rouies (R0) et rouis (R2) au cours de 1’essai de
pelage avec I'énergie dissipée lors de 'extension du tissu
externe ainsi que I'énergie de pelage «réelle»

Energie de rupture dissipée
Pour I’extension  Pour le pelage

Energie de

Rupture totale  du tissu externe  du tissu externe
Gr (N.m™) (N.m) (N.m™)
Moyenne £ E.T  Moyenne = EET  Moyenne £ E.T
RO 2333+17112 349+17,6 198,4 +73,7
R2 50,0+17,0 0,9+0,5 49,1 +£16,5




Les valeurs calculées a partir de 1'énergie correspondant au
pelage du tissu externe sont nettement inférieures a 1'énergie
de rupture mesurée Gy. L'énergie de pelage corrigée atteint
198,4 N.m™! pour les tiges non rouies et 49,1 N.m"! pour les
tiges rouies. Egalement, 1'énergie dissipée par extension du
tissu externe dépend du degré de rouissage et représente
14.9 % de 1'énergie de rupture totale pour RO et 1.8 % pour
R2. Ce comportement peut étre 1i¢ a la déformation a rupture
plus élevée observée lors des essais de traction des tissus
externes non-rouis. En d'autres termes, le rouissage induit
une dégradation des lamelles mitoyennes et la cohésion entre
les fibres, réduisant le transfert de charge dans les zones
inter-fibres.

Fibres élémentaires :

Cette derniére section se concentre sur l’impact du
rouissage sur les propriétés mécaniques des fibres
¢élémentaires. Les valeurs du module apparent, de la
contrainte et déformation maximales sont indiquées dans le
Tableau 4, ainsi que les diameétres moyens des fibres
individuelles testées.

Tableau 4. Propriétés mécaniques des fibres élémentaires
présentant un rouissage différent. E.T = écart type ; E =
module apparent moyen ; ¢ = contrainte maximale ; € =

déformation maximale

Noni;(()) uies R(ﬁlzies Statistique ANOVA

Mzﬁl}ne M:(E))]/;{}ne Prob> F .
6Py S lvess oo 00
(M(;’a) :3563?7 :33723?6 06666 0,05
("Z) i3is,§g izfgs 0,4589 0,05

Le diameétre des fibres décroit progressivement avec
I’avancée du rouissage (33,5 = 10,5 pm pour les fibres non
rouies et 29,4 + 7,7 um pour les fibres rouies). Les tests
ANOVA permettent de confirmer que les diamétres des
fibres RO et R2 sont statistiquement différents (Prob> F =
0,0146 avec o = 0.05). Cette légére diminution du diamétre
moyen est associée a I'élimination des composants de surface
des fibres tels que la pectine et la lignine présentes dans les
lamelles mitoyennes sous l'action du rouissage.

Le module apparent moyen des échantillons non rouis
atteint une valeur moyenne de 18,26 GPa, une contrainte
maximale de 406,7 MPa et une déformation maximale de
3,52 %. Ces valeurs sont proches des données de la littérature
de plusieurs travaux [4, 39-41]. Le rouissage induit une
variation des propriétés de traction des fibres élémentaires.
Un degré de rouissage plus élevé (R2) entraine une
augmentation de 6 % et 33 % de la contrainte maximale et du
module apparent, respectivement, et une diminution de 18 %
de la déformation maximale. Une analyse statistique
confirme une différence de module tangent entre les
échantillons non rouis et rouis, contrairement aux valeurs de
contrainte et de déformation qui sont considérées comme
statistiquement non différents. La grande dispersion des
propriétés en traction s'explique principalement par
l'incertitude de mesure sur la section transversale des fibres et
par 1'hétérogénéité du rouissage. Une étude antérieure
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montrant I'effet du rouissage sur les propriétés de traction des
fibres de lin a révélé une tendance similaire avec une
augmentation du module tangent et de la contrainte maximale
[42]. L’¢lévation des performances en traction des fibres
rouies proviennent de multiples phénoménes complexes mais
peuvent cependant s'expliquer par la dégradation de matériau
peu performant mécaniquement que sont les lamelles
mitoyennes et par la facilit¢ de défibrage des fibres
engendrant potentiellement moins de defaults internes.

4. CONCLUSION

De nos jours, les producteurs de chanvre évaluent la
facilit¢ d'extraction des faisceaux ainsi que 1'état de
biodégradation par manipulation de la tige. L'essai de pelage
développé dans cette étude aborde cette évaluation de
maniere standardisée en donnant des informations sur
plusieurs aspects : le comportement mécanique et 1'énergie
nécessaire lors du pelage des tiges mettant en évidence une
région prédominante pour la propagation de fissure. De plus,
des essais mécaniques sur tissus externes (principalement
constitués de faisceaux de fibres) ont été effectués et sont un
moyen de vérifier la non-dégradation des fibres due a un
éventuel sur-rouissage. Des vérifications similaires sont
effectuées dans le cas du lin textile en utilisant des méthodes
organoleptiques qui ne donnent aucune information sur la
facilité d'individualiser les faisceaux de fibres.

Ce travail montre tout d'abord I'impact du degré de
rouissage de la tige sur le comportement a l'interphase
fibre/bois, avec une réduction de 75 % de 1'énergie de rupture
lors du pelage du tissu fibreux, permettant ainsi une
compréhension plus avancée des mécanismes de rouissage a
I'échelle des tissus de la tige. Grace a une analyse de
I'évolution de I'énergie de pelage et une étude morphologique
de la zone de pelage par MEB, nous mettons en évidence
l'impact du rouissage sur la cohésion et la microstructure de
la tige ; une dégradation des composants riches en pectine est
supposée, induisant de fortes modifications dans les
mécanismes de rupture au sein des tissus de la tige.
Combinée a des essais de traction sur faisceaux de fibres,
cette étude montre la capacité du rouissage a réduire I'énergie
de rupture au niveau de l'interphase fibre/bois et a réduire la
cohésion des fibres au sein des faisceaux. Il a donc été
démontré que des essais de pelage peuvent étre utilisés pour
suivre ’avancée du rouissage facilitant 1’extraction des
faisceaux de fibres des tiges. A I’échelle de la fibre, cela
pourrait permettre de limiter la création de défauts et
d’obtenir une matiére premiere qualité supérieure. Les essais
de traction des fibres élémentaires confirment cette hypothése
en montrant des performances mécaniques améliorées
(augmentation de 33 % du module de traction) entre les
échantillons non rouis et rouis.

Cette étude offre une méthode fiable pour déterminer le
degré de rouissage des plantes, afin de définir le degré de
rouissage optimal pour faciliter l'extraction des fibres,
conduisant a des fibres de meilleure qualité et, par
conséquent, a la production de matériaux composites plus
performants. Cependant, des recherches plus approfondies
sont nécessaires pour comprendre 1’impact du rouissage a
I’échelle des fibres élémentaires (propriétés mécaniques,
morphologie, rugosit¢ de surface) pour analyser plus
précisément les performances des faisceaux de fibres ainsi
que I’impact du rouissage sur la composition chimique et de



la cristallinité de la cellulose.
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