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ABSTRACT:

The behavior of biocomposites and their durability are largely influenced by the variations
in intrinsic properties between plant species, as well as their high sensitivity to
hydro/hygrothermal conditions. In order to quantify these phenomena, we studied the effect
of environmental conditions (temperature, relative humidity and immersion) on the
dimensional variations and on the mechanical behavior of fiber bundles from several
botanical origins with contrasting phenotypic characteristics. Our results evidenced
differences in swelling and plasticization behaviors from one species to another, thus
opening interesting perspectives for the predictive modeling of the “in service” mechanical
behavior of biocomposites.

RESUME :

Le comportement des biocomposites et leur durabilitésont influencés en grande partie par la
diffé&ence de propriéé intrinsegues entre les espéees végéales ainsi que par la forte
sensibilité de ces renforts aux conditions hydro/hygrothermiques. Afin de quantifier ces
phé&omeénes, nous avons éudieé I’effet des conditions environnementales (tempé&ature,
humidité relative et immersion) sur les variations dimensionnelles et le comportement
meeanique de faisceaux de fibres d’origines botaniques aux caracté&istiques phénotypiques
contrastées. Nos réultats ont mis en évidence des comportements de gonflement et de
plastification difféencié& d’une espeee al’autre, ouvrant ainsi des perspectives intéessantes
pour la moddisation prélictive du comportement meéeanique <« en service > des

biocomposites.

1. INTRODUCTION

Actuellement, l'industrie montre un intérét croissant pour
le développement des biocomposites. Des fibres végétales
d'origine botanique variée sont d’ores et déja intégrées

comme renforts dans les composites a matrice polymere [1-3].

L’utilisation industrielle de matériaux issus de la biomasse
peut étre considérée comme une contribution a la résolution
des problémes environnementaux actuels, notamment la
réduction des émissions de gaz a effet de serre et la pollution.
Toutefois, les connaissances scientifiques et technologiques
relatives aux fibres végétales de renfort ne permettent pas
aujourd’hui de proposer une stabilit¢ de performances
totalement controlée.

Afin de pouvoir controler, modéliser et prédire le
comportement mécanique des biocomposites lors de leur
mise en ccuvre et de leur utilisation, il est essentiel d'avoir
une connaissance approfondie des caractéristiques
morphologiques et des propriétés mécaniques des fibres
végétales, en particulier parce qu'elles dépendent fortement
des conditions d'humidité et de température [4-8]. Certains
auteurs ont proposé des éléments utiles pour répondre a ces
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questions. Pejic et al. [9] ont étudié le role des biopolymeéres
non-cellulosiques comme les hémicelluloses et la lignine sur
le phénomeéne de gonflement des fibres de chanvre. Ils ont
étudié le comportement d'absorption d'eau des fibres
¢élémentaires et des faisceaux pour différentes compositions
biochimiques aprés extraction par des traitements chimiques.
Les résultats ont montré que lorsque la teneur en
biopolyméres non-cellulosiques  était progressivement
réduite, l'absorption d'eau des fibres élémentaires de chanvre
augmentait jusqu'a 2,7 fois et que ce phénomene était encore
plus accentué pour les faisceaux de fibres élémentaires.
D'autres auteurs ont ¢étudié les effets des conditions
environnementales telles que 1’humidité relative (HR) sur la
rigidité et la résistance a la traction des fibres élémentaires de
lin et d'ortie. Par exemple, Bruce et Davies [6] ont observé
que la diminution moyenne du module de traction était de
0,39 GPa par % HR pour les fibres de lin et de 0,24 GPa
par % HR pour les fibres d'ortie dans l'intervalle 30-70 %
HR. Plus récemment, Placet et al. [7] ont montré que
I’absorption d'eau a une influence significative sur la rigidité
a la traction et la résistance des fibres de chanvre sous
chargement cyclique. Ils ont observé une augmentation



inattendue du module et de la résistance a la traction jusqu'a
un certain taux d’HR entre 50 et 70% HR pouvant étre
associ¢ au point de saturation en eau des cellules. Une
diminution du module et de la résistance est observée a HR
plus élevée, liée a la plastification des polysaccharides
amorphes.

Le but de ce travail est de caractériser les variations
dimensionnelles et le comportement mécanique de faisceaux
de fibres végétales extraits de diverses espeéces de plantes
dans des conditions hydro/hygrothermiques variables et
contrdlées. Basée sur une technique de mesure de la section
transversale par balayage laser automatisé [10] et sur un test
de micro-traction, conduits tous deux dans une chambre
climatique ou en cellule d'immersion, les variations des
dimensions transversales et 1’évolution du comportement
mécanique des faisceaux de fibres végétales ont été étudiées.

2. PARTIE EXPERIMENTALE
2.1 Sélection des faisceaux de fibres végétales

Les caractérisations des variations dimensionnelles et du
comportement mécanique des fibres végétales ont été
effectuées pour des faisceaux de fibres extraits de cinq
espeéces phylogénétiquement différentes, et ayant des
fonctions dissemblables dans la plante. En raison de leurs
diverses origines botaniques, ces lots de faisceaux de fibres
présentent des caractéristiques morphométriques [10], des

microstructures et des compositions biochimiques contrastées.

Trois d'entre eux appartiennent au clade des dicotylédones et
sont communément appelés « fibres libériennes ». Ces fibres
sont faiblement lignifiées (<5 %), et ont une fonction de
support structurel de la tige dans la plante : le lin (Linium
usitatissimum), le chanvre (Canabis sativa) en culture
annuelle de fibres (aprés rouissage) et l'ortie (Urtica dioica)
comme plante herbacée pérenne. Les deux autres especes
font partie du clade des monocotylédones et sont vivaces.
Ces fibres sont fortement lignifiées (> 9 %) et ont une
fonction principalement conductrice dans la plante : le sisal
(Agave sisalana) provenant de la feuille d'agave et le palmier
(Phoenix dactylifera) présent sous forme de tapis de gaine
foliaire entourant la tige (Tableau 1).

Tableau 1. Teneur en lignine pour les cing espéees végéales
déerminés selon la méhode de Klason

Espeézes

P Palmier Sisal Chanvre Ortie Lin
vé&é&ales
Tfi”‘;‘;;:” 1620+ 9,27 471+ 458+ 367+
g 0,28 0,10 0,30 0,19 0,29
(%)

2.2 Méthodes de caractérisation des faisceaux de fibres
végétales

2.2.1 Caractérisation dimensionnelle

Un dispositif d'analyse dimensionnelle appelé « FDAS »
(Fibre Dimensional Analysis System, Diastron Ltd,
Hampshire, Royaume-Uni) a été utilisé pour mesurer les
dimensions transversales des faisceaux de fibres et ainsi
estimer ’aire de section droite qui est généralement évolutive
le long des faisceaux de fibres végétales. Cette méthode
expérimentale, basée sur le balayage laser automatisé de
I’objet, est décrite en détail dans une étude précédente [10].

300

Au cours de la mesure, 1’échantillon est mis en translation et
en rotation, permettant ainsi de collecter jusqu’a 450 valeurs
de diameétre apparent par révolution sur une section, chaque
section étant séparée d’un pas longitudinal minimum de 40
um. La non-circularit¢ des sections transversales des
faisceaux de fibres est ainsi mesurée et prise en compte. Pour
chaque faisceau de fibres, un modéle elliptique utilisant un
traitement statistique des diamétres apparents de 42 sections
transversales (équiréparties sur une longueur de 30 mm) a été
appliqué afin d’estimer I’aire médiane de la section résistive
transverse.

2.2.2 Mesure des propriétés mécaniques

La rigidité et la résistance axiales de chaque échantillon,
respectivement exprimées par le module de Young, la
déformation et la contrainte a rupture, ont été obtenues a
partir de tests de micro-traction réalisés sur un dispositif
appelé « LEX » (Linear Extensometer, Diastron Ltd,
Hampshire, Royaume-Uni) équipé d'une cellule de charge de
20 N et contrdlé par le logiciel UvWin® 3.60. La conversion
force-contrainte est basée sur ’aire médiane de section
résistive estimée au FDAS. Les essais ont été effectués a une
vitesse de déplacement de 0,02 mm/s et pour une longueur de
jauge de 30 mm. Le module de Young a été déterminé dans
la zone linéaire proche de la rupture (entre 1 et 3 % de
déformation dans cette étude) selon la norme NF T25-501, en
tenant compte de la compliance machine.

2.2.3 Contréle des conditions hydro/hygrothermiques

L'objectif de ces essais in situ est d'analyser l'influence de
I'humidité relative sur les dimensions transversales et le
comportement mécanique des faisceaux de fibres. Les deux
appareils d'analyse (dimensionnelle -FDAS- et mécanique -
LEX-) ont été placés dans une chambre climatique (Figure 1)
fournie par la société ETS (Electro-Tech Systems Inc,
Pennsylvanie, USA) pour réguler la température a 23 °C et
I’humidité relative (HR) a 20, 50 et 73 %. Pour chaque
espeéce végétale et chaque taux d’humidité relative, 20
faisceaux de fibres ont été testés aprés avoir été acclimatés
pendant 13h.

Figure 1. Dispositifs FDAS et LEX positionnés dans la
chambre climatique contr@é& en tempé&ature et en humidité
relative

Une cellule d'immersion « DSM » (Dynamic Swelling
Module, Diastron Ltd., Hampshire, Royaume-Uni) adaptée
sur le dispositif FDAS permet de mesurer les dimensions des
faisceaux de fibres en immersion. Les faisceaux de fibres ont
été immergés dans de l'eau déionisée a 23 °C (le temps
d’immersion correspondant a la durée de la mesure, soit 1
min) afin de réaliser les mesures dimensionnelles, puis ont
été rapidement positionnés sur le dispositif de micro-traction
LEX pour les essais mécaniques. Pour chaque espéce



végétale, 20 faisceaux de fibres ont été testés aprés une
période d'acclimatation de 13h a 23 °C et 50 % d'HR.

3. RESULTATS ET DISCUSSIONS

3.1 Influence de I’humidite relative sur les variations
dimensionnelles

3.1.1 Variation de I’aire médiane de section transversale
L'influence de l'humidité relative sur les variations
dimensionnelles des faisceaux de fibres végétales, et en
particulier sur le gonflement de la section transversale, a été
analysée. L'évolution de I'aire de section médiane,
normalisée par rapport a une aire de section a 50 % HR, a été
reportée pour chaque taux d’humidité relative (voir Figure 2).
A 20 % HR, le retrait des fibres végétales est faible, soit en
moyenne 3,5 £ 1 %, bien qu'il soit plus prononcé dans le cas
des faisceaux de fibres d'ortie, c'est-a-dire 6,9 + 3 %. A 73 %
HR, le gonflement est faible pour toutes les especes (inférieur
a 10 %) avec une faible dispersion. Dans les conditions
d'immersion, le gonflement augmente considérablement.
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Figure 2. Variation de I’aire médiane de section transversale
normalisée par rapport &l’aire de section &50 % HR en
fonction de I’humidité relative &23 <C

De grandes diffé&ences sont observées en fonction des
espeees de fibres véydales, avec des amplitudes de
gonflement variant de 19,5 £ 6 % pour les faisceaux de
palmier et jusqu'a74 =15 % pour les faisceaux de fibres
d'ortie. 1l convient de souligner que les faisceaux de fibres
fortement lignifiés comme le palmier et le sisal tendent a
avoir un gonflement de section transversale plus faible que
les faisceaux de fibres faiblement lignifi& comme le lin, le
chanvre et l'ortie (Tableau 1). L'influence des biopolyméres
non-cellulosiques tels que la lignine sur l'absorption d'eau et
le gonflement des fibres de chanvre a notamment &éé&udiée
par Pejic et al. [9]. Selon les auteurs, une extraction de la
lignine tend &augmenter la capacitéde ré&ention d'eau des
fibres de chanvre.

3.1.2 Variation du facteur de forme de la section transversale

La Figure 3 présente, pour les différentes espéces de fibres
végétales, 1'évolution du facteur de forme médian (o) de leur
section transversale, c’est-a-dire la médiane des rapports du
diamétre maximum sur le diamétre minimum mesurés pour
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chacune des sections du faisceau considéré, en fonction de
I'humidité relative. Le facteur de forme est un indicateur
morphométrique de la non-circularit¢t de la section
transversale des fibres végétales [10]. Dans le cas des
faisceaux de fibres de palmier et de sisal, 'humidité relative a
peu d'influence sur les facteurs de forme qui sont proches de
1, c'est-a-dire qu’ils présentent une section de forme quasi-
circulaire. En effet, leurs facteurs de forme médians restent
similaires, soit aux alentours de 1,20 et 1,27 respectivement
pour le palmier et le sisal, sur toute la gamme dhumidité
relative étudiée (de 20 % HR a I’immersion). On peut donc
conclure que le gonflement de leur section transversale est
isotrope.
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Figure 3. Evolution du facteur de forme mé&lian a en
fonction de I’humidité relative &23 <C pour les diffé&ents
types de faisceaux de fibres végéales

Tableau 2. Caracté&istiques et variations dimensionnelles des
faisceaux de fibres 250 % HR et en immersion et &23 T

Accroissement mé&lian

Conditions Facteur

i %
Fgés;:ﬁ)arl;x hydro/hygro  de forme Diame: C6) Diame:
thermiques (o) lamere lametre
maximum minimum
50% HR 1,20+ - -
. 0.07
Palmier 123 %
immersion 006 9+37 10 +1,8
50%HR LAV E - -
. 0.11
Sisal
immersion 1,31+ 14 +4 23 +5
0,12 - -
50% HR 210+ - -
0,35
Chanvre 182 +
immersion 0,26 15+25 27 +6,8
241 +
0, ' - -
" 50% HR 0,42
immersion 1,92+ 17 5 35 +8
0,42 - -
50% IR 2,80 + - -
. 0,55
Ortie 198 +
immersion 0 69_ 18 5,5 54 +16

En revanche, les faisceaux de fibres libériennes présentent
des facteurs de forme médians plus €levés et plus dispersés,
qui sont influencés par I'humidité relative et en particulier en
immersion. Pour ces faisceaux, le gonflement est anisotrope
et est caractérisé par une augmentation du diametre minimum



supérieure a celle du diamétre maximum, conduisant a une
diminution significative du facteur de forme de section en
conditions d’immersion. Les faisceaux de fibres de chanvre,
de lin et d'ortie présentent des facteurs de forme médians en
immersion de 1,82 + 0,26, 1,92 + 0,42 et 1,98 + 0,69
respectivement, ce qui implique que ces faisceaux deviennent
moins aplatis (Tableau 2). On peut supposer que ce
phénomeéne de gonflement anisotrope est di a la
réhydratation des fibres ¢lémentaires qui ont été aplaties du
fait du desséchement progressif des cellules en fin de
croissance, apres récolte et coupe des tiges ou feuilles. Ainsi,
plus 1'épaisseur des parois cellulaires sera faible, plus 1'effet
d'aplatissement sera important lors de la dessiccation et plus
la diminution du facteur de forme lors de la réhydratation
sera importante.

3.2 Influence de I’humidité relative sur le comportement
mécanique

La Figure 4 montre l'effet de I’humidité relative (HR) sur
les propriétés mécaniques des faisceaux de fibres végétales.
On constate que les faisceaux de fibres de palmier et de sisal
présentent des propriétés plus faibles que les fibres
libériennes. Ce sont les faisceaux de fibres de lin qui
présentent les meilleures propriétés mécaniques et ce
indépendamment de 'humidité relative testée.

Le module de Young (Figure 4.a) diminue fortement
lorsque I'HR est augmenté&, pour toutes les espeees de fibres
vé&@é&ales comme par exemple pour les faisceaux de fibres de
lin avec une diminution de 18 GPa entre 20 % HR et
I’immersion (Soit une chute moyenne de 0,22 GPa par % HR
contre 0,39 GPa par % HR sur l'intervalle 30-70 % HR pour
I’¢étude de Bruce et Davies [6]). Seuls les faisceaux de fibres
d'ortie pré&entent un module de Young qui augmente de
presque 5,7 GPa entre 20 et 50 % HR pour déroire
fortement & 73 %HR puis en immersion. Ces ré&ultats
démontrent que la diffusion de I’eau au sein des parois
cellulaires et de la lamelle mitoyenne qui les cimentent
contribue fortement & la plastification des polysaccharides
amorphes constitutifs du faisceau, am@iorant la flexibilitédu
réseau cellulosique et diminuant ainsi la rigidit&[6, 8, 9]. Une
autre explication avancé par Placet et al. [7] ré&ide dans un
changement d’orientation de 1’angle micro-fibrillaire (MFA)
lors du gonflement des fibres végéales.

Concernant la réistance ala rupture en traction (Figure
4.b) pour les faisceaux de fibres libéiennes (chanvre, ortie et
lin), une augmentation avec I'HR jusqu'aun seuil d’humidité

relative compris entre 50 et 73 % HR a &éé&observée. Au-dela

de cette valeur seuil d’HR, une baisse de la résistance ala
traction est observée comme par exemple pour les faisceaux
de fibres de lin avec une diminution de 236 MPa au passage
de 73 % RH &l’immersion. La réistance ala traction des
faisceaux de fibres de palmier diminue de 45 MPa entre 20 et
73 % HR sans diminution supplénentaire aprés I'immersion.
Ces &olutions particuliéres de la ré&istance ala rupture en
fonction du taux d’humidité, sont probablement liés aux
points de saturation en eau des parois cellulaires qui varient
selon les espeees de fibres végéales éudiées. On notera que
la plastification des polysaccharides amorphes des parois
cellulaires peut conduire &une baisse de la résistance ala
traction [4, 7].

Pour finir, la déormation & la rupture (Figure 4.c)
confirme le phéoméne de relaxation du réeau lors de la
plastification. En effet, la déformation moyenne & rupture
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augmente lorsque I’HR augmente jusqu’a une valeur seuil
d’humidité relative, avant de chuter en immersion et ce
quelle que soit la nature du faisceau de fibre. Des essais
dynamiques de sorption/désorption sous chargement cyclique
mené& par Placet et al. [7] ont par ailleurs montré une
augmentation de la capacité d’amortissement des fibres
démentaires de chanvre jusqu’a un seuil de HR aux alentours
de 70 %.

La probabilité de rupture des faisceaux de fibres en
fonction de I’humidité relative a &&é&udié en utilisant une
approche statistique de Weibull &2 paraméres, comme le
montre la Figure 5 pour les faisceaux de fibre de lin et de
palmier. Plusieurs auteurs ont dga utilisé cette approche,
comme Silva et al. [11] pour les faisceaux de fibres de sisal et
Placet et al. [7] pour les fibres &émentaires de chanvre. Le
module de Weibull, qui déerit le degréde dispersion de la
résistance ala rupture, est associé al'hé&&ogénéte de la
microstructure des faisceaux et notamment I'hé&&ogénétéde
distribution des défauts. La déermination des paramétres de
Weibull comme la résistance ala traction caractéistique
notée «a,»et le module de Weibull noté& m, a &é&faite sur la
base d’une minimisation au sens des moindres carrés, pour
une probabilitéde rupture de 50 %.

. (a) -4-Lin
& Palmier
40 -4-Sisal
535 -©-Chanvre
[©)
=
30
5
>C_> 25 24348
] 221449
220
_g 173+61
§ 5 1618
10
5 4212
i\&.ﬁﬁ S ma2eos
0 T T T T
800 1 (b)
=700
o
2
= 600
k=l
g 500 490 65 480 £173
:_G, 427+ 98
m 400 - 424 +146
[<*}
8 342194
S 300
2
0
@ 200 198+ 75
109 +28
100 *\QB“ZQ\*M__. 70414
0
7
. (©
N6 598+ 1,18
<
<4
3
a5
2
[+
1T 4
c
S
=1
E3 280+ 0,74
g 2534054
D2 2024015
138024
I
097+019  phase vapeur Immersion
0 ! - - -
0 25 50 75 100

Humiditérelative (%)

Figure 4. Evolutions respectivement en (a) du module de
Young, en (b) de la résistance &la rupture en traction et en (c)
de la déformation arupture en fonction de I’humidité relative

a23 <C pour les diffé&entes espeees de fibre



Comparées aux valeurs rapportées dans la litté&ature pour
des fibres @émentaires (par exemple : 1,46 a1,79 sur la
gamme de 10 &80 % HR pour des fibres de chanvre [7]), les
valeurs du module de Weibull noté«m >»dans le Tableau 3
pour les faisceaux de fibres sont relativement éevées (de 1,9
a9,3). Pour des faisceaux de fibres de sisal, Silva et al. [11]
ont dé&erminédes modules de Weibull de 4,6 et 3 pour des
longueurs de jauge de 10 et 40 mm, respectivement. Nos
résultats refléent une faible dispersion des valeurs de
résistance ala traction, caracté&istique d’une homogénétéde
distribution des défauts pour les faisceaux de fibres testés, en
particulier pour les fibres de sisal et de lin (Tableau 3). On
constate par ailleurs que le module de Weibull est fortement
influencépar ’HR, ce qui peut &re associ€aune variation de
la distribution des défauts au sein des faisceaux et aleur
gonflement en fonction de I’'HR qui implique &alement une
variation du volume sollicité&en traction.

100% - 100%

@ (b)

50%

50%

Probabilitéde rupture (%)
Probabilitéde rupture (%)

—-20% HR
—50% HR
-e-73% HR

~&Immersion

0% Jj/

800 1000 1200 0 50 100
Résistance ala traction caractéistique, G (MPa)

Figure 5. Distribution de Weibull pour les faisceaux de fibre
de lin (a) et de palmier (b) en fonction de I’humidité relative
az3 T

Tableau 3. Ré&istance ala traction caracté&istique (c0) et
module de Weibull (m) en fonction de I’humidité relative &
23 T pour les diffé&ents faisceaux de fibres vegé&ales

Conditions hydro/hygrothermiques

Faisceaux Paraméres

. . 20% 50% 73% Immer-
de fibre de Weibull HR HR HR sion
balmier _C0(MPa) 111 88 55 71

43 31 22 6,6

sisal oo (MPa) 432 492 458 375
m 65 93 45 36

oo (MPa) 431 433 494 398

Chanvre m 37 23 334 28
L o0 (MPa) 627 661 654 422
m 8.4 34 59 48

. oo (MPa) 239 400 354 180
Ortie m 1.9 1.9 21 24

4. CONCLUSIONS

Les ré&ultats de cette éude ont permis de quantifier
Iinfluence de [I'humidité relative sur les dimensions
transversales et le comportement méanique des faisceaux de
fibres, leur origine botanique s’avérant &re un facteur trés
influant. 1l a &é constaté que le gonflement, dans des
conditions de HR contr8ées, diffée entre les espéses de
fibres vé&é&ales en raison des variations de leur composition
biochimique et de leur microstructure. En particulier, les
faisceaux de fibres faiblement lignifiées comme le lin, le
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chanvre et l'ortie ont pré&entéun gonflement beaucoup plus
important en immersion que pour des HR de 20, 50 et 73 %.
Fait inté&essant, leur facteur de forme (indicateur de la non-
circularité de la section transversale) est €galement
considéablement diminué en immersion, les faisceaux de
fibres &ant ainsi moins aplaties dans des conditions de fortes
HR. En ce qui concerne le comportement meeanique,
I'humidité relative a une influence néyative sur le module
d"Young dont la valeur diminue avec l'augmentation de ’'HR
quelle que soit l'espéee végyédale considéé, mettant en
&idence un fort effet de plastification des parois cellulaires.
En outre, la réistance ala traction augmente avec I'humidité
relative jusqu'aun seuil d'humiditérelative avant de diminuer
fortement pour les humidit& relatives plus @evées. Cette
valeur seuil variable, comprise entre 50 et 73% HR, doit &re
liée aux variations du point de saturation en eau des
diffé&entes espéees de fibres vegéales.

En conclusion, nos réultats démontrent que [1’état
d’hydratation, de gonflement et de plastification des parois
cellulaires jouent un rde trés important sur le comportement
meeanique des faisceaux de fibres végéales ala fois dans le
domaine d@astique et & rupture. L’origine botanique, la
microstructure et la composition biochimique des fibres
v&ydales sont fortement impliquées dans ces méeanismes.
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