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Résumé:

Dans cette étude, nous examinons les propriétés mécaniques d'un matériau composite en fibres
de lif de palmier dattier et de la résine époxy. Tous les echantillons ont été élaborés en utilisant
la technique de moulage au contact pour étre soumis a des chargements statiques et de choc
Charpy. La méthode de Williams a été utilisee pour calculer la résistance au choc dynamique
en se basant sur la théorie de la mécanique linéaire élastique de rupture. Les résultats montrent
que l'ajout de fibres améliore significativement la résistance et la ténacité au choc, notamment
pour le composite renforcé par 18% des fibres de palmier dattier. Les matériaux testés ont été
submergés dans 1’eau douce et dans I’eau de mer afin d’estimer le coefficient de diffusion et le
pourcentage d’absorption d’eau pour plusieurs durées d’immersion. L'humidité existante dans
les composites étudiés provoque des modifications remarquables des propriétés physiques et
mécaniques des échantillons testés avec une baisse de la résilience et la ténacité au choc.
L’utilisation des méthodes statistiques basées sur la probabilit¢ de Weibull a deux et a trois
paramétres permet de prédire la réponse au choc de matériau composite étudié pour n’importe
quel pourcentage de probabilité de survie.

Il est possible de prédire la réponse au choc du matériau composite étudié en utilisant des
méthodes statistiques basées sur la probabilité de Weibull a deux et a trois parameétres, en

fonction de n'importe quel pourcentage de probabilité de survie.



Abstract:

This work presents an experimental study of the mechanical properties of composite material
made from date palm fibers and epoxy resin. All samples were manufactured using the hand
lay-up method to undergo static loading and Charpy impact loading. The Williams method,
based on linear elastic fracture mechanics theory, was used to deduce dynamic impact
toughness. The results show that the addition of fibers significantly improves strength and
impact toughness, especially for the composite reinforced with 18% date palm fibers. The tested
materials were submerged in fresh water and seawater to estimate the diffusion coefficient and
the percentage of water absorption for various immersion durations. The presence of moisture
in the studied composites leads to a degradation of mechanical properties, with a decrease in
resilience and impact toughness. The use of statistical methods based on two- and three-
parameter Weibull probability distributions allows the prediction of the impact response of the

studied composite material for any probability of survival percentage.
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Introduction générale

Introduction générale

L'utilisation croissante des composites renforcés par des fibres naturelles a suscité un intérét
grandissant dans diverses applications industrielles. Ces composites offrent des avantages
uniques en termes de performance mécanique, de durabilité et d'impact environnemental réduit,
ce qui en fait une alternative prometteuse aux composites traditionnels a base de fibres
synthétiques. Parmi ces composites novateurs, ceux fabriqués a partir de fibres de palmier
dattier et de matrice époxy ont attiré une attention particuliére.

Les fibres de palmier dattier est un matériau naturel abondant et renouvelable, largement
disponible dans les régions ou le palmier dattier est cultivé. Elles présentent d'excellentes
propriétés mécaniques, telles qu'une résistance élevée a la traction et a la flexion, ainsi qu'une
rigidité remarquable. En les associant a une matrice époxy, qui est une résine synthétique
réputée pour sa résistance chimique et sa ténacité pour produire un matériau composite avec
des caractéristiques performantes et polyvalentes.

Les fibres de palmier dattier et la matrice époxy constituent des composites qui peuvent étre
utilisés dans divers domaines, tels que la construction, I'automobile, I'aérospatiale et les
équipements maritimes. L'intérét de leur utilisation dans des milieux maritimes réside dans leur
capacité a relever des défis spécifiques tels que I'immersion dans I'eau de mer et les charges de
choc. Il est crucial d'avoir une compréhension de leur comportement dans ces conditions afin
d'améliorer leur conception, leur production et leur utilisation dans des applications maritimes
complexes.

Dans ce contexte, cette étude vise a caractériser et a analyser en détail les composites constitués
des fibres de palmier dattier et de matrice époxy dans un milieu marin. L'objectif principal est
d'évaluer leur résistance aux charges de choc et leur réaction face a I'eau de mer, en mettant
I'accent sur leurs caractéristiques mécaniques et le mode d’absorption et de diffusion de I’eau
dans ces matériaux. Des essais expérimentaux seront réalisés pour évaluer les caractéristiques
mécaniques, telles que la résistance en flexion, la ténacité en choc et I'absorption d'eau dans
I'eau de mer.

Pour une analyse approfondie des proprietés meécaniques de ces composites, la méthode
Weibull sera utilisée pour interpréter les données expéerimentales de 1’essai de choc Charpy.
L'approche statistique de Weibull est fréquemment utilisée afin d'évaluer la dispersion des
résistances des matériaux. Cela offre la possibilité de représenter la probabilité de rupture en

fonction de l'intensité de I'énergie utilisée, et de recueillir des donnees précieuses sur la
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répartition des caractéristiques mécaniques des composites constitués de fibres de palmier
dattier et de matrice époxy dans des milieux marins.

Les résultats de cette etude permettront d'approfondir notre compréhension du comportement
des composites constitués de fibres de palmier dattier et de matrice époxy dans des milieux
marins. lls permettront également d'optimiser leur conception, leur fabrication et leur utilisation
dans des applications marines, telles que la construction navale, les structures offshores et les
équipements maritimes. De plus, cette recherche favorisera le développement de solutions
durables et performantes en utilisant des matériaux composites a base des matieres

renouvelables et respectueux de I'environnement.



Chapitre 1 : Généralités sur les matériaux composites

Chapitre 1 : Genéralités sur les matériaux

composites

Dans ce chapitre, nous examinerons en détail la littérature sur les matériaux composites
renforcés par des fibres organiques et inorganiques, les différents types des matrices utilisés
dans I’industric navale, construction et automobile. De plus, ce chapitre aborde le
comportement mécanique des matériaux composites vis-a-vis 1’essai de choc Charpy, et les
méthodes de calcul de la ténacité dynamique par I’utilisation des théories de la mécanique
linéaire élastique de rupture. A la fin de ce chapitre, nous avons exposé I'impact de I'humidité
et de l'absorption d'eau sur les caractéristiqgues chimiques et mécaniques des matériaux

composites a renfort vegeétal.
1.1. Définition des matériaux composites

Un matériau composite se compose de deux ou plusieurs matériaux de nature différente, qui ne
peuvent pas se mélanger, mais qui peuvent s'adhérer entre eux. Les propriétés de ces matériaux
se combinent pour former un matériau aux performances améliorées [1]. En général, un
composite artificiel est constitué d'un renfort rigide et solide (charge), entouré d'une matrice
continue. La matrice est généralement plus faible et plus souple que les fibres de renfort. Les
contraintes sont principalement transmises par la matrice a l'interface avec le renfort. En outre,
la matrice assure la protection du renfort vis-a-vis I’attaque chimique et les charges
environnementales. Le couplage entre les renforts et la matrice confére a la structure une rigidité
et une résistance supérieures en fonction des fibres [2]. En général, les plastiques renforcés de
fibres sont rigides et ont une résistance élevée. Leurs propriétés peuvent étre optimisées en
obtenant un meilleur alignement des fibres (en particulier continues) le long des chemins de
charge. Ce sont les raisons qui font des composites un matériau a succes pour plusieurs
applications [3]. En effet, la matrice, le renfort et I'additif sont les trois éléments de base d'un

matériau composite (Figure. 1.1).
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Mateériau composite

Matrice

Figure 1.1 : Principaux constituants du matériau composite.
1.2. Matrices

Les matrices servent a relier les renforts entre eux. Ces propriétés mécaniques sont inférieures
a celles des renforts, mais elles présentent d'autres avantages, comme la protection des renforts
contre l'usure et les substances chimiques, le transfert des charges et la détermination des

caractéristiques finales du matériau composite.

D'une maniére générale, on distingue deux grandes catégories des matrices: les matrices

thermodurcissables et les matrices thermoplastiques.
1.2.1. Résines thermodurcissables

La réticulation est une réaction chimique qui permet aux résines thermodurcissables de passer
d'un état liquide a un état solide et rigide de maniére irréversible. La présence d'un grand nombre
de liaisons covalentes qui empéchent tous les mouvements de chaine moléculaire accélere la
réticulation, ce qui crée des matériaux polymeéres qui peuvent étre infusés et solubles. Les
résines thermodurcissables telles que les polyesters, les vinylesters, les époxydes et les

composés phénoligues sont couramment employés dans le domaine de la construction navale.
a. Résines polyester

Les résines polyester sont congues par 1’utilisation de la méthode de polycondensation et
d'estérification. Par la suite, les pontages styreniques sont utilisés pour réticuler les doubles

liaisons. Les résines polyester présentent les caractéristiques suivantes :
- Bon accrochage sur les fibres

- Prix relativement bas
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- Retrait important
- Tenue & la chaleur humide réduite
- Emissions de styréne lors de la fabrication

Les résines polyester sont généralement utilisées dans des applications ou le codt est un facteur
important, telles que la construction marine et la construction légére. Elles sont également
utilisées dans des applications ou une résistance moderée est nécessaire, telles que les pieces

moulées de grande taille.
b. Résines vinylester

Les résines vinylester sont une classe de résines polyester qui sont produites en réagissant un

prépolymere époxyde avec un acide carboxylique insature.

Les caracteéristiques des résines vinylester sont les suivantes :

Faible absorption d'eau

- Bonne tenue a la fatigue

- Bon comportement a la corrosion

- Emissions de styréne lors de la fabrication

Les résines vinylester sont généralement utilisées dans des applications ou une résistance élevée
est nécessaire, telles que les structures marines et les piéces aéronautiques. Elles sont également
utilisées dans des applications ou une résistance a la corrosion est importante, telles que les

piéces exposées a I'eau salée.
c. Résines époxydes

La résine époxyde se compose de monomere époxyde polymérisé sous l'action d'un agent
durcisseur (agent de réticulation), généralement composé d'anhydride d'acide, de phénol ou

souvent d'amine (polyamine, aminoamide).
Les caracteristiques des résines époxydes sont les suivantes :

- Bon accrochage sur les fibres
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- Faible retrait au démoulage

- Bonnes propriétés mécaniques

- Excellente résistance chimique

- Excellente résistance a la chaleur

Les résines epoxydes sont genéralement utilisées dans des applications ou des performances
mécaniques et chimiques élevées sont nécessaires, telles que I'industrie aéronautique, I'industrie
automobile et I'industrie de la construction. Elles sont également utilisées dans des applications
ou une résistance a la chaleur est importante, telles que les piéces exposées a des températures

élevées [4].
1.2.2. Les résines thermoplastiques

Les résines thermoplastiques se ramollissent lorsqu’elles sont chauffées et deviennent de plus
en plus fluides lorsque la chaleur appliquée augmente. Le processus est complétement
réversible et aucune nouvelle liaison chimique ne se forme. La majorité des résines
thermoplastiques présentent une grande résistance et une certaine souplesse, ce qui en fait un

choix populaire pour les protheses dentaires.

Parmi les résines thermoplastiques, on retrouve des résines acétaliques, des résines polyamides,

des résines polystyrenes et des résines acryliques.
1.3. Renfort

La fibre est un composant essentiel des composites, car elle apporte la résistance mécanique.
Elle est généralement fabriquée a partir de matériaux a haute résistance, comme le verre, le
carbone ou l'aramide (Figure 1.2). Les caractéristiques mécaniques des fibres sont les
principaux facteurs qui influencent les caractéristiques mécaniques du composite sous

chargement statique et cyclique [5].
Les fibres peuvent étre assemblées, tissées, continues ou discontinues.

o Les fibres assemblées : Sont des fibres courtes qui sont collées ensemble pour former

un pré imprégné.

o Les fibres tissées : Sont des fibres qui sont tissees ensemble pour former un tissu.
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e Les fibres continues : Sont des fibres ayant une longueur importante.

o Les fibres discontinues : Sont des fibres qui présentent une courte longueur.

Renforts des fibres

Minéral Organique Fibres
végetales
|
| I |
Basalte Verre Carbone Aramides Lin, chanvre, coton,
(E,S.R) (HR, HM) jute, sisal ...

Figure 1.2 : Principaux types de renforts utilisés pour les matériaux composites [5]
1.3.1. Propriétés des composites a renfort de fibres végétales
1.3.1.1 Orientation des fibres

Les propriétés mécaniques des matériaux renforcés par fibre continue sont fortement liées a la
direction et I'orientation des fibres. Effectivement, il a été prouvé que le module d’élasticité
longitudinale, le coefficient de Poisson et la résistance a la traction des matériaux composites
diminuent progressivement avec la diminution de degré d'orientation des fibres au sein du
composite. Par ailleurs, la résistance a la traction ainsi que les propriétés mécaniques des fibres
de cellulose sont particulierement importantes dans la direction de la longueur par rapport aux

autres sens [2].
1.3.1.2. Dispersion des fibres

Il est essentiel de prendre en considération la dispersion des fibres de cellulose au sein de la
matrice polymeére. En raison de leur nature polaire, les fibres sont susceptibles de s'entreméler
avec une matrice polaire. Cela donne naissance a un composite hétérogéne, comprenant des
zones riches en fibres de cellulose et d'autres riches en matrice, ce qui entrainera une
diminution des performances du composite. Il est donc essentiel d'assurer une dispersion

optimale des fibres de cellulose, en les séparant de maniére uniforme et en enrobant chaque
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fibre par la matrice. La dispersion des fibres sera directement influencée par les interactions
entre les fibres, comme les liaisons hydrogénes, ainsi que la longueur des fibres. Par ailleurs,
plus les fibres sont longues et plus les interactions entre elles sont intenses, plus elles vont
s'enchevétrer et s'agglomérer. En effet, il est important de sélectionner la méthode adéquate
d'imprégnation des fibres avec la matrice afin de réduire le probleme de la distribution non

uniforme des fibres au sein du composite.
1.3.1.3. Adhésion fibre/matrice

Les caractéristiqgues mécaniques des composites a base de fibres de cellulose sont largement
influencées par I'adhésion a l'interface entre les fibres et la matrice. Il est essentiel que les fibres
de cellulose adhérent bien a la matrice polymere afin de garantir une transmission efficace des
charges et une gestion efficace des contraintes au sein du composite.

Voici quelques facteurs essentiels concernant I'importance de l'adhésion a [linterface

fibre/matrice des matériaux composites a base des fibres cellulosiques:

- Polarité et hydrophilie des fibres de cellulose: Les fibres de cellulose possédent une
grande quantité de groupements hydroxyle, ce qui leur confére une polarité élevée et un
comportement hydrophile significatif. Toutefois, les matrices thermoplastiques utilisées
dans les composites, comme le polyéthylene, présentent des caractéristiques
hydrophobes et polaires. La polarité différente entre les deux phases engendre des

difficultés de compatibilité et affaiblit la zone interfaciale.

- Traitements de surface des fibres: Pour améliorer I'adhésion a linterface
fibre/matrice, il est courant d'utiliser des traitements de surface sur les fibres de
cellulose. Ces traitements visent a réduire I'énergie de surface des fibres et a favoriser
I'interaction avec la matrice polymere. Le traitement chimique, le traitement plasma et
le revétement sont des techniques utilisées afin de modifier la surface des fibres et

d'améliorer leur capacité a se mouiller par la matrice.

- Agents d'interface: L'ajout d'un agent d'interface peut également étre utilisé pour
améliorer l'adhésion a l'interface fibre/matrice. Ces agents ont des propriétés
intermédiaires entre le renfort végétal et la matrice thermodurcissable, ce qui favorise
I'interaction entre les deux phases. Les agents d'interface couramment utilisés

comprennent les silanes, les acrylates et les copolymeres comptabilisant [2].
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1.4. Charges et additifs
1.4.1. Charges renforgantes

On ajoute des charges renforcantes a la résine pour améliorer ses caractéristiques mécaniques.

Il existe deux types : charges sphériques et charges non sphériques.

a. Charges sphériques

Les charges sphériques présentent un intérét majeur en raison de leur forme, qui permet d'éviter

les concentrations de contraintes et de réduire la fissuration de la matrice.

Les charges sphériques sont des microsphéres ou des microbilles, dont le diamétre varie de 10
a 150 um. Elles peuvent étre €élaborées a partir de verre, de carbone ou d'eau. La plupart des

microbilles de verre sont creuses.
b. Charges non sphériques

La charge renforcant non sphérique la plus répandue est le mica. Son incorporation se fait sous
forme d'écailles de 100 a 500 pm de diamétre et d'une épaisseur de 1 a 20 um. En général, on
integre le mica dans des résines thermoplastiques ou thermodurcissables, afin de les utiliser

dans des applications électroniques ou électriques.
c. Charges non renforgantes

Les charges non renforcantes désignent les éléments ajoutés aux résines afin d'améliorer leurs
propriétés, sans modifier leurs caractéristiques mécaniques. Elles sont généralement utilisées
pour réduire le colt des résines ou pour améliorer leurs propriétés non mécaniques, telles que

la conductivité électrique ou la résistance a la chaleur.
d. Charges de faible codt.

Les charges non renforcantes sont des substances inorganiques, généralement extraites de
roches ou de minerais. Elles sont utilisées pour améliorer les propriétés des résines, sans

améliorer leurs propriétés mécaniques.

En général, lI'ajout de charges non renforgantes entraine une amélioration des propriétés
mécaniques et physiques de la matrice, telles que : le module d’élasticité, la dureté, la viscosité

et la masse volumique.
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Les charges non renforcantes les plus utilisées sont les suivantes :

e Les carbonates, tels que la craie ou la calcite, sont les charges les plus utilisées. Elles

sont peu coditeuses et ont une bonne résistance a l'usure.

e Lessilicates, tels que le talc, le kaolin ou la wollastonite, sont également utilisés pour

améliorer la résistance a l'usure.

e Lessilices sont fabriquées en broyant et en tamisant le sable de quartz afin d'améliorer

sa résistance a la chaleur et sa conductivité électrique.
e. Charges ignifugeantes

Les charges anti-incendie sont des éléments qui sont ajoutés aux résines afin de diminuer ou
d'empécher les feux. Les charges solides anti-incendie les plus freguemment employées dans

les résines thermodurcissables sont I'nydrate d'alumine et I'oxyde d'antimoine.
f. Charges conductrices et antistatiques

Les résines organiques jouent un réle essentiel dans I'isolation électrique et thermique. Les
propriétés électriques ou thermiques peuvent étre améliorées en ajoutant un élément

conducteur. Les charges conductrices les plus couramment utilisées sont les suivantes :

e Paillettes métalliques ou poudres: Les métaux les plus fréqguemment utilisés sont le
cuivre, le fer et I'aluminium. Ils offrent une conductivité électrique et thermique

satisfaisante.

e Microbilles de verre métallisées : elles sont composées d'une bille de verre creuse
recouverte d'un métal, généralement du cuivre ou de I'argent. Elles offrent une bonne
conductivité électrique et thermique, tout en étant Iégéres et faciles a incorporer dans la

résine.

e Particules de carbone : le noir de carbone est la forme la plus courante de carbone
utilisée comme charge conductrice. Il offre une bonne conductivité électrique, mais une

conductivité thermique moins importante.

10
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e Filament métallique : les filaments metalliques sont utilisés pour fabriquer des
conducteurs électriques de haute résistance. Ils sont généralement fabriqués en cuivre

ou en aluminium.
1.4.2. Les additifs

Les additifs pour résines sont des substances ajoutéees en faible quantité (quelques pourcents ou

moins) pour améliorer leurs propriétés.
Les principaux types d'additifs pour résines sont les suivants :

a. Lubrifiants et agents de démoulage : ils facilitent le démoulage des pieces moulées en

résine.
b. Pigments et colorants : ils donnent a la résine une couleur ou un aspect décoratif.
c. Agents anti-retrait : ils empéchent la résine de se rétracter lors du durcissement.

d. Agents anti-ultraviolets : ils protégent la résine de la décoloration et de la dégradation

causées par les rayons ultraviolets du soleil.

Le choix de I'additif approprié dépend des propriétés souhaitées de la résine. Par exemple, si la
résine doit étre facile a déemouler, un lubrifiant ou un agent de démoulage sera utilisé. Si la
résine doit étre colorée, un pigment ou un colorant sera utilisé. Si la résine doit étre résistante

aux UV, un agent anti-ultraviolet sera utilisé [6].
1.5. Interface fibre/matrice

La liaison entre les fibres et la matrice est un facteur crucial pour les propriétés mécaniques
des matériaux composites. La transmission des contraintes entre les fibres et la matrice favorise

la durabilité, la résistance, la rigidité du composite.

Les différents types de liaisons fibre-matrice sont les suivants :

11
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e Liaison covalente

Les fibres et la matrice sont chimiquement liées. Cette liaison est la plus forte et la plus durable,
mais elle est également la plus difficile a obtenir. Elle est généralement utilisée dans les

composites a matrice métallique ou céramique.
e Liaison adhésive

Les fibres et la matrice sont liées par des forces d'attraction entre les surfaces. Cette liaison est
moins forte que la liaison covalente, mais elle est plus facile a obtenir. Elle est généralement

utilisée dans les composites a matrice polymere.
e Liaison mécanique

Les fibres et la matrice sont liées par des enchevétrements ou des aspérités. Cette liaison est la
plus faible des trois, mais elle est également la plus facile a obtenir. Elle est généralement

utilisée dans les composites a matrice métallique ou céramique.

Plusieurs facteurs influencent la nature de la liaison entre les fibres et la matrice, tels que la

nature des fibres, la nature de la matrice et les conditions de fabrication [7].
1.6. Méthode de fabrication des matériaux composites
1.6.1. Le moulage au contact

Le procédé de moulage manuel est une méthode de fabrication de matériaux composites qui
consiste a déposer des renforts sur un moule, puis a les imprégner d'une résine
thermodurcissable liquide. La résine est ensuite accélérée et catalysée, ce qui entraine sa

polymérisation et son durcissement. Une fois la résine durcie, la piece est démoulée et détourée.
Le procédé de moulage manuel se déroule en trois étapes principales (Figure 1.3) :

e Préparation du moule : Le moule est d'abord préparé en appliquant un produit de

démoulage.

e Mise en place des renforts : Les renforts sont ensuite déposés sur le moule en suivant le
contour de la piéce a réaliser. Les renforts sont généralement constitués de fibres naturelles

ou synthétiques, qui sont disposées en couches superposées.

12
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e Imprégnation des renforts : La résine liquide est ensuite versée sur les renforts. La résine

est ensuite étalée a I'aide d'un outil manuel, tel qu'un rouleau ou une spatule.

e Cure de la résine: La résine est ensuite accelérée et catalysée, ce qui entraine sa
polymeérisation et son durcissement. Selon le type de résine utilisée, la durée de cure de

la résine varie.

e La piéce est démoulée une fois que la résine est durcie. Aprés cela, le moule est ouvert

et la piéce est démoulée.

77
//
Renfort / /‘— Ebulleur
/
Résine j/
, — Résine + renfort
-— .
b Gelcoat
MOULE

Figure 1.3 : Moulage au contact [8-9]
1.6.2. Moulage par projection simultanée

Le procédé de projection de résine (RP) est une méthode de fabrication de matériaux composites
qui consiste a projeter une résine thermodurcissable et un renfort sur une surface, puis a

compacter et a débuller le mélange (Figure 1.4).
Le procedé de projection de résine se deroule en trois étapes principales :

e Préparation du moule: Le moule est dabord préparé en appliquant un agent de

démoulage.

e Mise en place de larésine et du renfort : La résine et le renfort sont projetés sur la surface
du moule a l'aide d'un pistolet. Le renfort est généralement constitué de fibres naturelles ou

synthétiques, qui sont coupées en petits morceaux avant d'étre projetées.

e Compactage et débullage : Le mélange est ensuite compacté et débullé a l'aide de
rouleaux et d'ébulleurs. Le compactage permet de supprimer les vides et d'obtenir une piece

13
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dense et uniforme. Le débullage permet d'éliminer les bulles d'air qui pourraient se former lors

de la projection.

L) ;- Ebuleur

Figure 1.4 : Moulage par projection [10]
1.7. Composites soumis au chargement du choc

Les matériaux composites peuvent subir des dommages et des fissures au niveau des fibres et
de la matrice lorsqu'ils sont exposés au chargement de choc, tels que des impacts ou des
explosions. Ces dommages peuvent avoir un impact négatif sur les propriétés du matériau
composite, notamment la résistance, la rigidité, la durabilité et I'absorption d'énergie. Il existe
plusieurs techniques pour améliorer la résistance au choc des matériaux composites, notamment
I'utilisation de fibres plus résistantes, d'une matrice plus rigide et d'une interface plus forte. Il
est important de bien comprendre le phénomeéne de choc dans les matériaux composites afin de

concevoir et fabriquer des composites qui peuvent résister aux chocs.
1.7.1. Essai de choc Charpy

L'essai de Charpy consiste a évaluer la résistance des matériaux aux chocs. Ce test de choc est
le plus ancien et le plus fréquent a travers le monde. Il a été inventé par I'ingénieur francais
Georges Charpy en 1901. L'objectif de I'essai de Charpy est de déterminer la quantité d'énergie
nécessaire pour rompre un échantillon de matériau. Cette énergie est appelée résilience. Pour
effectuer I'essai de Charpy, un échantillon de matériau est placé entre deux supports. Un
mouton-pendule est laché d'une hauteur définie et frappe I'échantillon. L'énergie du mouton est
absorbée par I'echantillon et est mesurée par I'appareil d'essai (Figure 1.5). Les résultats de

I'essai de Charpy sont exprimés en joules (J). Un matériau avec une résilience élevée est plus
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résistant aux chocs qu'un matériau avec une résilience faible. La résilience d'un matériau est
importante pour déterminer sa résistance aux chocs. Les matériaux avec une resilience élevée
sont plus résistants aux forces soudaines et aux impacts. Ils sont donc plus adaptés aux
applications ou une résistance aux chocs est nécessaire, comme dans les structures mécaniques

et les pieces automobiles [11].

de masse M
"mouton”

eprouvette

Figure 1.5 : Essai de choc Charpy [11]
L'énergie obtenue (en négligeant les frottements) est calculée comme suit ((Equation 1.1) :
E=m*g*(ho—hr) (Eq.1.1)
Ou:
E : est I'énergie absorbée, en joules.
m : est la masse du mouton-pendule, en kilogrammes.
g : est I'accélération de la pesanteur, en metres par seconde au carré.
ho: est la hauteur du mouton-pendule au départ, en metres.

h. est la position la plus élevée atteinte par le mouton-pendule aprés la rupture de I’éprouvette,

en metres.

Dans la plupart des cas, la machine est graduée de maniere a fournir une valeur directe en joules,

ce qui est le cas pour notre essai.
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1.7.2. Rupture et dommage sous chargement de choc

La présence défauts microscopiques au sein d’un matériau composite joue un réle crucial
pendant son utilisation. La théorie de la mécanique linéaire élastique de rupture étudie I'impact
de ces défauts sur le comportement global du matériau et I'évolution des fissures au niveau de
la matrice et des fibres, en présence de charges. Cette théorie offre la possibilité de mesurer la
rupture et de décrire les mécanismes de défaillance des matériaux composites soumis au
chargement de choc avec la prise en compte de 1’effet d’entai et des pré-fissures. 1l est possible
d’utiliser cette théorie d’analyse soit par I'étude des champs mécaniques autour de la pointe

d'une fissure, soit par une approche eénergétique du matériau fissuré.

Selon le mode et la vitesse de chargement, le comportement du matériau lors de la propagation
de la fissure permet de distinguer deux types de ruptures : la rupture ductile et la rupture fragile.

La rupture ductile se caractérise par une déformation plastique importante avec la naissance des
microfissures avant que le matériau atteint la ruine. En revanche, la rupture fragile signifie la
rupture de matériau sans déformation plastique ou avec une tres petite déformation plastique

avant la rupture.
1.7.3. Ténacité au choc des matériaux composites:

La ténacité d’un matériau composite est la capacité a résister a la propagation et a la formation
des fissures. Plus la ténacité d'un matériau est élevée, plus sa fragilité sera faible, et vice versa.
La ténacité est mesurée par deux indices : la ténacité aux chocs et la ténacite a la rupture. La
ténacité aux chocs est en fonction de I'énergie de choc absorbée par le matériau lors de la
fracture sous I'impact. Initialement, cette ténacité est évaluée a l'aide d'essais de résilience qui

mesuraient I'énergie dissipée par le marteau sur une unité de surface de I'éprouvette [12].

L’approche de complaisance a été développée par les auteurs Turner [13] et Plati [14] afin
d'interpréter les résultats des essais de choc en se basant sur la mécanique linéaire élastique de
la rupture. Cette approche implique la réalisation d'une série d'essais de chocs sur des
échantillons entaillés pour évaluer la résilience du matériau ainsi que la ténacité au choc (Gic).
Pour un matériau fragile, le comportement observé est similaire a celui illustré dans la figure
1.6. D'apres cette approche, I'énergie donnée par le pendule (U) présente I'énergie élastique

conservée dans 1’échantillon testé lors au moment de chargement au choc.

La complaisance C est donnée par 1’équation suivante :
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C = % (Eq.1.2)
Selon la méthode de complaisance, I'énergie de rupture Gc est égale a I'énergie Uc.

U = %PCA (Eq.1.2)
La méthode Williams permet d’écrire I’équation suivante :

U. (Eq. 1.3)

C

Avec G¢ est I’énergie de rupture en et Uc I’énergie de choc

Le terme dépend des dimensions de spécimens testés en choc. Le facteur de calibration

<

dC
da

@ pour ’essai de choc Charpy proposé par Plati et Williams [14] peut étre calculé par

I’utilisation de 1’équation (Eq. 1.4) :

1 (Eq.1.4)

¢=dc—:%(%}$(%k%)

Ce facteur de calibration ¢ est en fonction des caractéristiques géométriques des échantillons
testés au choc Charpy (éprouvette avec entaille et sans entaille), en particulier, la longueur

d’entaille (a), la largeur (D), la distance entre appuis (L).

Les pertes d'énergie produites par la propagation de la fissure et la déformation plastique sont

prises en compte par le facteur de calibration ®.
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Figure 1.6 : Courbe force - déplacement d’un matériau fragile.

La mesure de la résistance au choc se fait pratiquement par 1’élaboration d'un nombre suffisant
des éprouvettes normalisées (de forme rectangulaire), avec entaille (de forme V ou U). La
longueur d’entaille allant de 0.2D jusqu’a 0.6D (D est largeur de 1’éprouvette). On mesure
I'énergie de choc a l'aide d'un pendule de choc et on représente les résultats de I’ensemble des
éprouvettes fissurées (nombre important) dans un courbe de 1’énergie de choc en fonction des
surfaces rompues : U =f(BD®). Ensuite, on trace la droite de régression linéaire sur la méme
courbe, la pente de cette (généralement, positive en raison de I'énergie de déformation plastique)
présente la ténacité au choc de matériau testé. Il est important de signaler que Newman [15] a
montré que 1’énergie de choc absorbée par I’échantillon testé est fortement proportionnelle au
volume de la section endommagée autour de 1’entaille. En plus, ce volume est en fonction de la

géométrie de I’éprouvette testée et de facteur de calibration ¢.
1.7.4. Comportement au choc des matériaux composites

Plusieurs recherches ont été publiées sur la résistance au choc des matériaux composites a base
de fibres de palmier dattier imprégnées avec des résines thermoplastiques et resines
thermodurcissables. Selon ces recherches, il a été prouvé que les composites renforcés avec des
fibres de palmier dattier présentent un comportement au choc similaire ou méme supérieur a

celle des composites renforcés avec fibres inorganique et céramique [16-19].

Les composites en matrice époxy renforcés de fibres de palmier dattier montrent une

augmentation significative de I'énergie absorbée lors des essais de choc Charpy. Selon les
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recherches menées par Al-Ogla et Sapuan [20], I'ajout de fibres de palmier dattier a des taux de
30 & 40% en poids dans une matrice époxy améliore significativement la résistance au choc du
composite, avec des résultats d'énergie absorbée allant jusqu'a 15-20 KJ/m?, ce qui est supérieur

a celui des composites époxy non renforces.

D’une manier générale, les matériaux composites renforcés par fibres de palmier dattier
présentent un comportement ductile, ils présentent une déformation plastique avant fissuration,
contrairement a des composites plus fragiles comme ceux a base de fibres de verre. Cette
ductilité est essentielle dans des applications ou la résistance aux chocs est cruciale, car elle

permet une meilleure dissipation de I'énergie lors d'un impact.

Les performances mécaniques des composites sont influencées par le mode de traitement des
fibres. Selon Kriket et al [21], le traitement chimique des fibres & l'alcali entraine une
amélioration significative de I'adhérence entre les fibres et la matrice époxy, ce qui augmente
la résistance au choc, les composites avec des fibres traitées présentent une amélioration de

30% de la résistance au choc par rapport aux fibres non traitées chimiquement.

Les matériaux composés de fibres de palmier dattier présentent des résultats comparables par
rapport a d'autres composites a base des fibres naturelles telles que le jute et le chanvre. Ces
résultats sont dus essentiellement a d’origine des fibres naturelle qui contiennent un
pourcentage important des fibres de cellulose. En effet, les composites de palmier dattier offrent
une alternative durable et économique, avec des propriétés mécaniques satisfaisantes pour des
applications spécifiques [22]. Les fibres de palmier dattier, grace a leur structure cellulosique,
jouent un réle essentiel dans I'absorption d'énergie lors d'un choc. Lorsqu'un impact se produit,
les fibres se déforment et se cassent, dissipant ainsi I'énergie d'impact. Cette capacité a se
déformer plastiguement avant rupture contribue a la résistance globale du composite. La

structure en réseau des fibres permet également une meilleure distribution des contraintes [23].

La performance mécanique des matériaux composites repose également sur la nature l'interface
entre les fibres et la matrice, ou une adhésion adéquate permet une transmission plus efficace
des contraintes entre les fibres et la matrice, ce qui améliore la résistance au choc. Les
traitements de surface des fibres jouent un réle essentiel dans I'optimisation de cette interface

et dans I'amélioration des performances mécaniques des composites [24].

Les matériaux composites en résine époxy renforcés de fibres de palmier dattier présentent des

perspectives prometteuses pour des utilisations dans des secteurs tels que l'industrie
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I'automobile, la construction et les équipements sportifs, ou la 1égéreté et la résistance aux chocs
sont cruciales. Leur caractéere renouvelable et leur faible colt en font une option attrayante pour
le développement de matériaux durables. En conclusion, les recherches sur le composite époxy
renforcé de fibres de palmier dattier montrent un potentiel considérable pour des applications

industrielles, avec des résultats prometteurs en matiere de résistance au choc et de durabilité.
1.8. Composites soumis a I’humidité

1.8.1. Absorption d'eau

a. Cinétique de diffusion de I'eau

Lorsque les matériaux composites sont exposés a I'eau, ils absorbent des molécules d'eau par

diffusion. Ce processus est appelé cinétique de diffusion de I'eau.

La cinétique de diffusion de l'eau dans les composites dépend de plusieurs facteurs,

notamment :

Au contact de I'eau, le matériau composite peut absorbe les molécules d'eau par diffusion
instantanée de 1’eau au sein de composite, et avec 1’augmentation de la durée d’exposition a
I’eau, le composite peut absorbe une quantité importante d’humidité avec une augmentation de
volume jusqu’a saturation. Cependant, le matériau peut subir, en méme temps, une dégradation
profonde ou superficielle au niveau de la matrice, fibres et interface fibre/matrice. En effet,
plusieurs facteurs influencent la quantité de 1’ecau absorbée dans le matériau exposé a
I’humidité, ainsi que la vitesse et le mode de diffusion de I'eau au sein du composite, tels que,
la nature et le pourcentage du renfort dans le composite, mode de distribution des fibres et la
méthode d’élaboration des composites, la nature de la résine (thermoplastique,
thermodurcissable). Par ailleurs, la nature de 1’environnement humide (température, salinité de

I’eau) influence largement la vitesse d’absorption d’eau et la cinétique de diffusion.

Le taux d’absorption de I’eau par le matériau exposé a ’humidité ou le matériau immergé dans
un environnement humide peut étre calculé par I'utilisation de I’équation 1.5 (Eq.l1 5).
L’utilisation de cette équation permettant de classer ou de différencier les matériaux absorbants
et les matériaux non-absorbants de I’humidité.

M, =0 X 100 (Eq. 1.5)

mo
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Mt : présente le pourcentage du gain du poids
m¢ : présente la masse de I'échantillon a l'instant t

mo : présente la masse initiale de I'échantillon ou la masse de I’échantillon dans un

environnement sec (a I’instant to).
b. Mécanisme de Fick

Les molécules d'eau se diffusent a travers la surface des composites immergés dans 1’eau. Ces
molécules d'eau sont attirées par les molécules de polymere, et elles s'accumulent dans I'espace
entre les chaines macromoléculaires. Cette accumulation d'eau entraine une augmentation de la
masse du composite. Dans le cas ou la diffusion d'eau n'entraine pas d'endommagement du
composite, I'équilibre de diffusion est atteint lorsque la concentration d'eau dans le matériau
immergé a subi un équilibre statique traduisant 1’égalité des potentiels chimiques de I'eau dans

le composite et dans I'environnement [25-26].

Le comportement diffusif non-Fickien se caractérise par une évolution non linéaire de la masse
absorbée en fonction du temps. Il existe plusieurs types de comportements diffusif non-Fickien,

dont les suivants : (Figure 1.7)

e Comportement pseudo-Fickien : la courbe de diffusion présente une évolution linéaire

au début, puis s'écarte de la ligne droite.

e Comportement avec deux paliers de saturation : la courbe de diffusion présente deux

paliers de saturation, ce qui suggére que deux mécanismes de diffusion sont a l'ccuvre.

e Comportement lié¢ a des dommages : la courbe de diffusion présente une évolution

rapide ou lente, causée par des dommages mécaniques ou chimiques au matériau.
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(B) diffusion en deux paliers

(C) diffusion avec endommagement mécanique
(D) diffusion avec endommagement chimique
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Figure 1.7 : Courbes gravimétriques d’absorption d’eau [25-27].

Le comportement diffusif des matériaux polymeres et composites est un phénomene complexe
qui peut étre décrit par différents modeles. Pour pouvoir prédire le comportement des matériaux
dans des conditions d'utilisation réelles, il est essentiel de comprendre le type de comportement
diffusif. On distingue les cas de diffusion par la forme de la courbe d'absorption, qui est
représentée par I'équation expérimentale ci-dessous :

M = gen (Eq. 1.6)

Mm

L'interaction entre I'échantillon et I'eau est décrite par le coefficient K, qui représente une
constante spécifique de I'échantillon, le mécanisme d'absorption présenté par le coefficient n.
Les valeurs de n et K ont été déterminés a l'aide d'une analyse de régression linéaire. Le
mécanisme d'absorption de I'eau et les parameétres cinétiques n et K, dérivés de I'équation (Eq.

1.7), ont été ajustés par 1’utilisation des données expérimentales.
M
Log (M—) = Log(K) + nLog(t) (Eq. 1.7)

Plusieurs modeles ont été elaborés pour décrire la modalité dont les matériaux absorbent de
I'numidité [28]. L'exposition de chaque échantillon sur les deux cotés, dans les mémes
conditions environnementales, la quantité totale d’humidité G peut étre exprimée de la maniére
suivante (Eq : 1.8) [29]:
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meg—mo

G_

1 (2j+1)21't2Dxt]
- Mm—mg

8 v
=1- FZFO i &P [— v (Eq. 1.8)

Avec t présente le temps d’exposition du matériau a ’humidité, h représente I'épaisseur de

I'échantillon, et j est I'indice de somme

C'est une diffusivité efficace, car toutes les incohérences présentes dans le composite ont été
ignorées. En résolvant I'équation de diffusion pour le poids d’humidité et en réarrangeant en
fonction de la teneur en pour cent d'humidité, on obtient ensuite 1’équation 1.9 [30] :

aMy, (0P

Les propriétés de diffusion des composites décrites par les lois de Fick ont été évaluées en
utilisant les mesures de gain de poids de I'échantillon immergé dans I'eau. La pente de la
premiere partie de la courbe de gain de poids par rapport a la racine carrée du temps a été prise
en compte pour cette évaluation, selon I'équation (Eq. 1.10) [31]. Le coefficient de diffusion
(D) correspond & la pente de la prise de masse normalisée en fonction de t2 et a la forme

suivante :

D= n(ﬂ)2 (Eq. 1.10)

AMy,
Avec le paramétre k peut étre déduit par I’utilisation de la courbe de M(t) en fonction de a t*/2
1.8.2. Absorption d'eau par les composites a fibres naturelles

Il est important de signaler que la capacité des composites a fibres naturelles a absorber I'eau
est un processus complexe qui est affecté par divers facteurs, tels que la température, le taux de
fibres, I'orientation du renfort, la nature des fibres, la nature de la matrice, la surface des parties
exposées a I'numidité, le traitement chimique des fibres et le processus d’élaboration du

matériau composite [25-32-33].

e Température : l'absorption d'eau augmente avec la température. En effet, la température
augmente la mobilité des molécules d'eau, ce qui facilite diffusion de I’eau et

I’absorption de I’humidité dans le composite.
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e Taux massique des fibres : un pourcentage des fibres plus éleve des fibres entraine une
absorption d'eau plus importante. En effet, les fibres ont une affinité plus élevée pour

I'eau que la matrice.

e Orientation du renfort : un renfort orienté dans la direction de la contrainte entrainera
une absorption d'eau plus importante. En effet, les fibres sont plus exposées a I'hnumidité
dans cette configuration.

e Nature des fibres : les fibres naturelles, comme le bois, le jute, le bambou et le lif de
palmier, absorbent plus d'eau que les fibres synthétiques comme les fibres verre et les
fibres carbone. Cette différence est due essentiellement a la nature hydrophile et a la

présence de cellulose dans fibres naturelles.

e Nature de la matrice : Les matrices hydrophiles, comme les résines polyester, absorbent

plus d'eau que les matrices hydrophobes, comme les résines époxy.

e Traitement chimique des fibres : Les fibres peuvent subir une modification de leur
capacité d'absorption d'eau suite a un traitement chimique. En effet, le traitement peut
rendre les fibres plus hydrophiles ou plus hydrophobes.

e Surface des parties exposées a I'humidité : Une surface rugueuse ou poreuse augmentera
I'absorption d'eau. En effet, les pores inclus dans le composite offrent plus d’espace et

des vides aux molécules d'eau.

e Procédé de fabrication : Certains procédés de fabrication, comme le moulage par
injection, peuvent entrainer une absorption d'eau plus importante. En effet, ces procédés

peuvent créer des défauts dans le composite, ce qui facilite la diffusion de I'eau.
1.8.3. Plastification

L’absorption d’eau par les fibres naturelles peut entrainer une plastification. En effet, les
molécules d'eau se lient aux groupes hydrophiles présents sur les chaines macromoléculaires
de la matrice, ce qui augmente la mobilité moléculaire du matériau, comme illustré dans la
figure. En raison de cette augmentation de la mobilité moléculaire, le matériau présente un

comportement plus ductile et la température de transition vitreuse diminue [34-35].
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La plastification des composites a matrice thermoplastique renforcés de fibres courtes se produit
sous forme de déformation viscoplastique, avec une forte dépendance avec la vitesse de
chargement et de la température. La modélisation par éléments finis a permis de prédire avec

précision le comportement des composites sous différentes conditions de charge [36].
1.8.4. Gonflement

Le gonflement est le processus d'absorption de liquides par la matrice d'un matériau composite
a matrice polymere. Cette absorption peut entrainer une augmentation de volume du matériau,
ce qui peut affecter négativement ses propriétés mécaniques et sa durabilité. Par conséquent, le
gonflement est un phénomeéne important a considérer lors de la conception et de I'utilisation des

composites a matrice polymeére [37].

Le gonflement est une modification du volume d'un matériau composite qui se produit lorsque
celui-ci absorbe de I'eau ou d'autres liquides. Ce phénomene est directement associé a la prise

de masse du matériau.

Dans la matrice polymeére, les molécules liquides s'infiltrent progressivement entre les chaines
moléculaires, occupant les petits espaces entre les mailles du réseau. Ces espaces varient en
fonction de I'état thermodynamique du réseau. Ensuite, les molécules de liquide se rassemblent
dans ces interstices, selon leur taille. En résumé, le gonflement d'un matériau composite résulte
de l'absorption de liquides par la matrice du matériau, ce qui peut entrainer des modifications
indésirables de ses caractéristiques mécaniques et/ou une détérioration prématurée du matériau.
[26]. Le remplissage entraine un écartement des chaines macromoléculaires, ce qui se traduit

par un gonflement du polymére ou du composite a I'échelle macroscopique (Figure. 1.8) [27].
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Initial state ¥
water ageing

000 Water molecule
NN Macromolecular chains

Figure 1.8 : Représentation schématique de la pénétration d’eau dans le composite [29]
1.8.5. Hydrolyse

L'eau en contact avec des matériaux polymériques peut provoquer des réactions chimiques
connues sous le nom d'hydrolyse. La rupture des chaines moléculaires du polymére est possible
lors de I'nydrolyse, cela donne naissance a deux fragments de chaines: un ion hydrogéne
attaché a une extrémité de la chaine et un ion hydroxyde attaché a I'autre extrémité. On peut

illustrer cette réaction en utilisant I'équation chimique suivante :
X-Y+H20 => X-OH+YH

Il est important de noter que I'hydrolyse est un processus indésirable, car il peut conduire a une
diminution des propriétés mécaniques et chimiques des matériaux composites. En effet, les
groupes fonctionnels les plus susceptibles d'étre hydrolysés sont les groupes époxydes, les
groupes esters et les groupes amides. 1l est donc nécessaire de prendre des mesures pour éviter
ou limiter I'nydrolyse des polymeéres dans les applications ou une longue durée de vie est
requise [38]. La réduction de la masse moléculaire peut réduire 1’effet de 1’hydrolyse sur la

dégradation des différents constituants de matériau composite [39].
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Chapitre 2 : Généralités sur les fibres végeétales

Ce chapitre est consacré a la présentation bibliographique des renforts d’origine végétale, en
particulier, les propriétés et la structure chimique des fibres de palmier. Puis, les méthodes
d’extraction mécanique, chimique et biologique ont été exposées brievement. La fin de ce
chapitre presente une explication détaillée de I'effet du traitement chimique de surface des
fibres, dans le but d'améliorer la liaison entre les fibres et la matrice et d'accroitre leur

adhérence.
2.1. Définition des fibres végétales

Les fibres végétales sont des matériaux naturels qui sont utilisés pour renforcer un matériau
composite. Les fibres provenant des grains, des feuilles, des fruits et des tiges (libériennes et
dures) sont particulierement concernées [40].

2.2. Categorisation des fibres végétales

Les fibres végétales sont réparties en quatre catégories en fonction de leur origine (Figure
2.1). 1l s'agit notamment des fibres issues des grains, des feuilles, des fruites, et des tiges
(libérienne, et dures). [26-40]

Les fibres Végétales

Tiges dures

Chanvre

Figure 2.1 : Différentes natures des fibres végétales [26-40]
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2.3. Structure d'une fibre végétale
La structure d'une fibre se compose des éléments suivants [41] : (voir la figure. 2.2)

e Les cellules voisines partagent la lamelle mitoyenne M, qui a une épaisseur de 0,5 a 2
um autour du périmetre. Elle est essentiellement constituée de lignine (70%), mais elle est
également composée d'autres éléments organiques tels que les hémicelluloses, la pectine et la
cellulose. La liaison entre les fibres est assurée par la lamelle mitoyenne, qui a une grande

rigidité gréce a la lignine.

e La trés fine paroi primaire P (0,03 a 0,1 um) est fréquemment liée a la lamelle
mitoyenne. Elle se compose d'une structure fibrillaire recouverte d'un mélange de lignine, de

pectine et d'hémicellulose.

e Laparoi secondaire, qui représente I'élément principal de la fibre, est subdivisée en trois

parties :

- La paroi externe S1, de petite taille (de 0,1 a 0,2 um), ou les fibrilles sont
enroulées en hélices paralléles, dans des sens opposés (une couche dans un sens,

I'autre couche croisée).

- Laparoi centrale S2 est considérablement plus épaisse (de 0,5 a 8 um), avec les
fibrilles disposées en hélices paralléles. L'épaisseur de cette paroi influence la

rigidité de la fibre.

- La paroi interne S3, aussi connue sous le nom de paroi tertiaire, est tres fine (de
0,04 2 0,1 pum) et se situe pres du lumen W. Des espaces sont présents entre les

fibres, en partie constitués de lignine et d'hémicellulose.
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‘_1— PLANCHE

STRUCTURE
ANATOMIQUE

CELLULE

PAROI
CELLULAIRE

P : paroi primaire

ML : lamelle moyenne

S1, S2 et S3 : paroi secondaire
W : Lumen

Figure 2.2 : Structure des fibres naturelles [41]
2.4. Composition chimique des fibres végétales

Les fibres naturelles d’origine végétale sont constitués essentiellement de cellulose, de lignines,
d'hémicelluloses, de pectines, de cires et de substances solubles dans I'eau. Ce sont des
faisceaux de fibres unitaires (ou élémentaires) qui se présentent naturellement [42-43]. La
matrice de pectine et d’hémicellulose assurent la liaison entre les fibres élémentaires qui

forment des faisceaux au niveau de I’ossature des végétaux [44].

La structure fondamentale des fibres est composée de micro-fibrilles de cellulose, dont le
diameétre varie de 2 a 20 nanometres. L'origine botanique, les conditions climatiques, la maturité

et le mode d'extraction influencent la composition des fibres végétales.

Les fibres végétales ont une structure différente selon I'espéce, les conditions de croissance et
le mode d'extraction. [45]
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Figure 2.3 : La structure d'une fibre végétale est illustrée par ce schéma. [43-45]
2.4.1. Cellulose

La cellulose est la substance naturelle la plus répandue sur notre planéte. On la retrouve dans
toutes les plantes, ou elle joue un rdle significatif dans la préservation de la structure et le

soutien des parois cellulaires [46].

OH OH OH
OH 4 OH " OH ¢ 3
H HO HO
0 0 \ 0

d Ho d Ho m HO

OK OH \ OH

OH i OH | OH
wlé de celloblose ’

Figure 2.4 : Structure chimique de la cellulose [47]
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2.4.2. Hémicellulose

L'hémicellulose est un autre composant important des parois cellulaires végeétales, tout comme
la cellulose. La structure de celle-ci est différente de la cellulose, car elle est constituée de divers
sucres. La plupart des fibres naturelles contiennent des hémicelluloses, des polysaccharides non
cellulosiques. Elles sont constituées d'un mélange de sucres simples (xylose, arabinose, glucose,

mannose, galactose).

Les hémicelluloses sont des composants essentiels de la composition des fibres naturelles. Elles
constituent le principal liant entre les microfibrilles de cellulose, ce qui donne aux fibres leur
résistance et leur rigidité. Elles sont également responsables de la capacité des fibres naturelles

a absorber I'eau.

Il existe différents types d'hémicelluloses, qui différent par leur composition en sucres simples.

Les types d'hémicelluloses les plus courants sont :
e Laxyloglucane
e L'arabinogalactane
e Lamannane
e Lagalactane

Les hémicelluloses sont utilisées dans une variété d'applications, notamment comme agent
épaississant, stabilisant ou émulsifiant. Elles sont également utilisées dans la production de

bioplastiques et de biocarburants.

Dans le domaine des composites, les hémicelluloses peuvent étre utilisées comme renfort pour
améliorer les propriétés mécaniques (Figure 2.5). Elles peuvent également étre utilisées pour

réduire le colit des composites [48].

Les hémicelluloses sont tres hydrophiles et solubles en milieu alcalin. Elles sont également

facilement hydrolysables dans les acides. [49-50]

31



Chapitre 2 : Généralités sur les fibres végétales

OH

HO 0 T . L. .4
HO WOH H()M d
OH OH OHCHL‘OH OM

OH

Figure 2.5 : Structures chimiques des unités de base de I’hémicellulose. [51-52]

La lignine est un composant important de la paroi cellulaire des végétaux. On la retrouve avec
la cellulose et I'hémicellulose, et elle constitue environ 10 a 30 % de la biomasse
lignocellulosique. L'industrie papetiére produit environ 50 millions de tonnes de lignine par an.
Cependant, elle est actuellement réservée a la fabrication de produits de faible valeur, comme
la vapeur [53].

La lignine se compose de trois monomeres phénylpropénoiques : I'alcool coniférylique, I'alcool
sinapylique et I'alcool coumarylique, qui présentent une structure tridimensionnelle. La lignine

a une structure différente selon I'espece vegétale (Figures. 2.6 et 2.7).

Le matériau de la lignine est amorphe et hydrophobe. Elle ne se décompose pas par I'action des
acides, mais se dissout a chaud dans la soude. On la peut également I’oxyder facilement et la

condenser avec du phénol.

Les propriétés de la lignine en font un matériau important dans la structure des plantes. Elle

confere aux plantes leur rigidité et leur résistance mécanique.

La lignine est également un matériau polyvalent qui peut étre utilisé dans une variété
d'applications, notamment dans la production de papier, de fibres textiles et de biocarburants.
[54]
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Figure 2.6 : Composition des précurseurs de la lignine a) p-coumaryl alcohol, b) coniferyl
alcohol, c¢) sinapyl alcohol. [54]
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Figure 2.7 : Complexe glucidique de la lignine dans la cellule végétale. [55]
2.4.3. La pectine

La pectine est un polysaccharide complexe présent dans la paroi cellulaire des plantes. Elle est
constituée d'acide D-galacturonique, de L-rhamnose et de sucres neutres. Les deux principales
structures de la pectine sont I'homogalacturonane (HG) et le rhamnogalacturonane 1 (RG-1).
L'HG represente environ 60 % de la pectine totale et est composée de chaines d'acide D-
galacturonique liées par des liaisons ester (Figure 2.8). Le RG-I est composée de chaines d'acide

D-galacturonique et de L-rhamnose liées en alternance. [56-57]
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Figure 2.8 : Composition chimique de la pectine. [51]

2.4.4. Lacire

Les cires se trouvent naturellement dans les fibres végétales. Les solvants organiques peuvent
étre utilisés pour les extraire. Les cires sont constituées de différents types d'alcools et d'acides
gras. Les alcools sont insolubles dans I'eau, tandis que les acides gras sont solubles dans les

solvants organiques (Tableau 2.1).

Tableau 2.1: Chimie des fibres végétales (& base de palmier dattier) [58]

Fibre Célluloses | Hémicelluloses Lignines Pectines
(wt) (Wt%) (Wt%) (Wt%)
Palmier Dattier 41-45 6-10 30-40 _

2.5. Fibres de palmier dattier
2.5.1. Palmier dattier

Le palmier dattier (Phoenix dactylifera) est un palmier existant en Asie occidentale et en
Afrique du Nord. Il est cultivé depuis des millénaires pour ses fruits, les dattes, qui sont une

source de nourriture importante pour I'nomme et les animaux (Figure 2.9).
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Figure 2.9 : Un palmier dattier [59].

Le palmier dattier est une plante a tendance xérophile, c'est-a-dire qu'elle convient a la
secheresse. Cette espece est originaire du Moyen-Orient et du nord de I'Afrique, mais elle est
cultivée dans de nombreuses régions du monde, Le palmier dattier est une plante dioique, c'est-
a-dire qu'il existe des individus males et femelles. Les fleurs males sont portées par des
inflorescences ramifiées, tandis que les fleurs femelles sont portées par des inflorescences non

ramifiées.

Les feuilles du palmier dattier sont pennées, c'est-a-dire qu'elles sont divisées en de nombreuses

folioles. Elles peuvent atteindre une longueur de 4 & 7 metres.

Les fruits du palmier dattier sont des dattes. 1ls sont ovales ou oblongs et ont une longueur de
3 a 7 centimétres. Les dattes sont comestibles et sont une source importante de glucides, de

fibres et de vitamines.

Le palmier dattier est une plante importante pour I'économie de nombreux pays. Il est cultivé
pour ses fruits, qui sont une source importante de nourriture pour les humains et les animaux.
Le palmier dattier est également utilisé pour ses feuilles, qui sont utilisées pour la construction

et la fabrication de produits artisanaux.
2.5.2. Utilisations du palmier dattier

Voici quelques-unes des utilisations du palmier dattier :
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e Alimentation : les dattes sont une source importante de glucides, de fibres et de vitamines.

Elles sont consommées fraiches, séchées ou transformées en confiserie.

e Bois : le bois du palmier dattier est utilisé pour la construction, la fabrication de meubles

et d'objets artisanaux.

e Feuilles : les feuilles du palmier dattier sont utilisées pour la construction de toits, de

clétures et de paniers. Elles sont également utilisées pour la fabrication de papier.

e Fibres : provenant du palmier dattier sont employées dans la production de vétements
cordes et de tapis.

2.5.3. Differents types des fibres de palmier dattier
La structure fibreuse du palmier dattier comprend cing types de fibres [58-60] .

e Fibres de Lif (bourre fibreuse entre les pétioles et le tronc) : Elles se trouvent entre les
pétioles et le tronc et sont employées dans la production de tapis, de cordes et d'autres

accessoires.

e Fibres de bois de tronc : se trouvent dans le tronc et sont utilisées dans la fabrication des

sacs, des cordes, et d'autres articles traditionnels.

e Fibres de surface qui entourent le tronc ou les bases des palmes (pétiole) : Elles se

trouvent autour du tronc ou des bases des palmes.
e Fibres de tige de la grappe : se trouvent dans la tige de la grappe.
e Fibres de folioles : se trouvent dans le rachis des feuilles.
2.5.4. Le fibrillum (lif de palmier dattier)

Le lif de palmier dattier est une fibre végétale qui se trouve dans la tige du palmier dattier. I
est composé de cellulose, de lignine et d’hémicellulose. Le lif est une fibre robuste et durable
qui est utilisée dans de nombreuses applications, notamment, la fabrication des matériaux
composites, de cordes, de filets, des nattes, des tapis, des papiers, carton et d'autres produits

textiles.
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Les lif sont constitués de fibres disposées en anneaux concentriques autour du tronc. Elles sont

fixées a la tige par un tissu fibreux appelé baste (Figure 2.10).

Les lif sont récoltés en coupant le tronc du palmier a la base. Les fibres sont ensuite séparées

de la tige et séchees a soleil.

a. Palmier dattier b. Lif brut

Figure 2.10 : Emplacement de lif de palmier dattier. [54]

Les lif sont constitués de fibres disposées en anneaux concentriques autour du tronc. Elles sont
fixées a la tige par un tissu fibreux appelé baste, et elles sont récoltées en coupant le tronc du

palmier a la base. Les fibres sont ensuite séparées de la tige et séchées au soleil.
2.5.6. Distribution géographique du palmier dattier en Algérie

La répartition geographique des palmeraies en Algérie démontre une concentration
principalement dans le sud-est, avec une diminution d'importance en se dirigeant vers I'ouest et
le sud. Plus précisément, les palmeraies algériennes sont localisées comme suit : la région du
sud-est, comprenant El Oued, Ouargla et Biskra, détient 67% de la palmeraie nationale ; le sud-
ouest, représenté par Adrar et Bechar, contribue avec 21% ; I'extréme Sud, englobant Ghardaia,
Tamanrasset, Illizi et Tindouf, représente 10%, tandis que d'autres régions comptent pour 2%

de la palmeraie totale (Figure 2.11).

Quant a la superficie totale des palmiers-dattiers, elle s'élevait a 167 663 hectares en 2017. Les
palmiers productifs étaient estimés a 15,7 millions, avec 18,53 millions de palmiers plantés. Le
rendement moyen par palmier-dattier était évalué a 67,7 kg. En ce qui concerne la variété

"Deglet Nour", son rendement atteignait 86,3 kg par palmier-dattier, tandis que la production
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moyenne était de 51,6 kg et 58,2 kg par palmier-dattier respectivement pour la Degla beida et

les dattes séches, El Ghars et les dattes moelles. [61]

(,?de Wilaya
wilaya 5

1 Adrar

3 Laghouat
5 Batna

7 Biskra

8 Bechar

11 Tamanrasset
12 Tebessa
17 Djelfa

28 M'sila

30 Ouargla
32 El bayadh
33 1lizi

37 Tindouf
39 El oued
40 Khenchela
45 Naama

47 Ghardaia

Figure 2.11 : Distribution géographique du palmier dattier en Algeérie [62]
2.5.7. Dans la région d’El-Oued

La région d’EL-oued occupe une position prépondérante dans la production de dattes en
Algérie, exercant une influence significative au niveau régional. La culture des palmiers-
dattiers dans cette zone se caractérise par la présence de palmeraies traditionnelles ainsi que de
plantations modernes. Les palmeraies les plus fertiles, situées dans la partie nord, englobent des
zones telles que Reguiba, Hassi Khalifa et Guemar.

Actuellement, la wilaya d'El Oued compte environ 3,9 millions de palmiers-dattiers, parmi
lesquels plus de 3,7 millions sont des producteurs actifs. De ce nombre, 2,4 millions de palmiers

sont dédiés a la production de la variété Deglet Nour [63].
2.6. Méthodes d’extraction des fibres végétales

L’extraction des fibres végétales par I’utilisation de la chaine de transformation de I’industrie
textile. Ces fibres sont généralement destinées pour renforcer les matériaux composites a faible
chargement mécaniques. Depuis plusieurs années, cette industrie a élaboré des méthodes visant

a separer les fibres du reste de la plante.
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Il existe trois principales techniques de I’extraction des fibres, telles que: la technique

d’extraction mécanique, extraction chimique et extraction biologique

2.6.1. Extraction mécanique

By

Est la méthode la plus courante. Elle consiste a séparer les fibres des matieres non
cellulosiques, telles que la lignine et I'hémicellulose, par des procédés mécaniques tels que le

battage, le broyage ou le défibrage.
2.6.2. Extraction chimique

Est une méthode plus colteuse, mais elle permet d'obtenir des fibres de meilleure qualité. Elle
consiste a dissoudre la lignine et I'némicellulose dans un solvant chimique, laissant les fibres

de cellulose intactes.
2.6.3. Extraction biologique

L’extraction biologique est une méthode émergente qui utilise des enzymes pour décomposer
la lignine et I'némicellulose. Elle est plus respectueuse de I'environnement que les méthodes

mécaniques ou chimiques [64].
2.7. Traitement chimique des fibres végétales

Les performances physiques et mécaniques des matériaux composites dépendent
essentiellement de liaison entre les fibres et la matrice. Cependant, les matériaux composites
renforcés par fibre synthétique, tels que les fibres de carbone et les fibres de verre présentent
une liaison plus importante par rapport aux matériaux renforcés par fibres d’origine végétales,
tels que les fibres de palmier et les fibres de jute. Cette différence est expliquée par la présence
de cellulose, de I’hémicellulose ainsi que de lignine dans composition chimique des composites
a base de fibres végeétales. Ces composants présentent un caractere hydrophile qui augmente le
pourcentage d’absorption d’humidité et de I’eau. La présence de 1I’humidité au sein du
composite pénétre certainement 1’interface entre les fibres et la matrice qui entraine par la suite

une réduction de la performance et de la durabilité de matériau composite.

Pour améliorer la liaison fibre/matrice, un traitement de surface des fibres est souvent
nécessaire. Ce traitement consiste a modifier la surface des fibres de maniére a ce qu'elles soient

plus hydrophobes et qu'elles adhérent mieux a la matrice [65].
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2.7.1. Traitement alcalin

En générale, 1’élaboration des matériaux composites a base des résines thermoplastiques et
thermodurcissable et les fibres naturelles nécessitent un traitement alcalin des fibres. Ce
traitement chimique consiste a immerger les fibres dans une solution de NaOH pendant une

durée déterminée.

Le traitement alcalin a plusieurs effets sur les fibres. Tout d'abord, il provoque la rupture des
liaisons hydrogene présentes dans la structure du réseau des fibres. Cela entraine une
augmentation de la rugosité de la surface des fibres. De plus, ce traitement permet d'éliminer
une certaine quantité de lignine, de cire et d'huiles qui recouvrent la surface externe de la paroi

cellulaire des fibres.
Les effets du traitement alcalin sur les fibres sont multiples, tels que [65-66]:
e Modification de la structure des fibres, particulierement les fibres végétales.

e Augmentation de la liaison entre les fibres et la matrice polymere qui entraine une

amélioration des performances mécaniques du composite.
e Augmentation de la rugosité des fibres
e Réduction de la liaison hydrogéne dans le réseau des fibres naturelles.
e Elimination de la lignine, et de la cire ainsi que les huiles.
e Changement de degré de polymérisation de cellulose.
2.7.2. Le silane

L'agent de couplage est utilisé pour augmenter l'adhérence entre les fibres et la matrice
thermoplastiques ou thermodurcissables. Selon les travaux réalisés par John et Anandjiwala
[67] et Bump [68], les agents de couplage silane sont spécialement développés pour diminuer

le nombre de groupes hydroxyle présents a l'interface entre la fibre et la matrice.
2.7.3 Benzoylation

La benzoylation représente une étape cruciale dans la synthese organique. Le traitement de la

surface des fibres se fait généralement a I'aide du chlorure de benzoyle [69].
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Chapitre 3: Matériaux et techniques expérimentales

Ce chapitre vise a présenter les matériaux composites a base des fibres de lif de palmier dattier
et de la résine thermodurcissable (époxy) utilisée dans ce travail, les méthodes expérimentales
employées pour caractériser en statique et en choc de ces matériaux, ainsi que les processus

d'immersion dans I'eau douce et dans I'eau de mer.
3.1. Présentation des matériaux de I’étude

Afin de simplifier la présentation, les symboles suivants seront utilisés pour les composites

étudiés:
— Matériau non renforcé en résine époxy : RE.

— Matériau composite en fibre de lif de palmier/époxy avec un pourcentage en fibres 10% :
PDFE10.

— Matériau composite en fibre de lif de palmier /époxy avec un pourcentage en fibres 18% :
PDFE18.

3.1.1. Renfort en fibre de lif de palmier

Dans cette étude, nous avons opté pour un renfort végétal provenant de la fibre de lif de palmier
dattier Déglet Nour, qui est répandu dans notre Sahara (Wilaya d’Eloued) (Figure 3.1). On les
utilise sous forme de fibres courtes de longueur entre 2 et 3 cm et un diametre de 600 pm. les
fibres sont imprégnées avec la résine époxy apres avoir été lavées et séchées. On a procedé au
nettoyage et au lavage des fibres de Lif avec de I'eau distillée, puis a leur séchage a température
ambiante. La résistance a la traction des fibres est d'environ 30 MPa, le module d’élasticité
longitudinale égale a 5,1 GPa, la déformation a la rupture est de 21,4 %, ainsi que la densité

absolue moyenne d'environ 1,05g/cm?.
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Figure 3.1 : Fibres de lif de palmier
3.1.2. Résine

La matrice d’imprégnation utilisée dans ce travail est une résine époxy thermodurcissable,
liquide de type medapoxy STR, constitué de deux composants (Figure 3.2). Cette résine se
réticule a température ambiante en ajoutant un durcisseur, passant ainsi d'un état liquide
visqueux initial & un état de gel, puis & un état solide non fusible. Elle présente une densité

d'environ 1,1 et une viscosité de 11000 MPa.S a une température de 25°C.

Figure 3. 2 : Résine époxy (EA) et Durcisseur (EB)
3.2. Mise en ceuvre

La méthode du moulage au contact a été utilisée pour fabriquer des plaques rectangulaires en
composites de lif de Palmier Dattier et de résine Epoxy de 0%,10%,18%. L’ensemble de ces
matériaux ont été élaborés au Laboratoire des matériaux de I'Université Badji Mokhtar Annaba.
Cette méthode consiste a déposer sur une plague moulée une succession de fibres
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multidirectionnelles (dispersés aléatoirement) de palmier dattier imprégnées de résine époxy,
jusqu'a ce que le pourcentage de fibres atteigne le poids voulu (Figure.3.3). Pour assurer une
répartition homogene des fibres dans la résine époxy, un pinceau et un rouleau doux ont été
utilises. Il est également fortement recommandé d'utiliser un pistolet a air pour éliminer les

bulles d'air a I'intérieur du matériau composite.

Figure 3.3 : Plaques en composites PDFE

3.3. Protocole expérimental
3.3.1. Essais statiques

On détermine les propriétés mécaniques des matériaux composites par I'utilisation des essais
de caractérisation courants tels que I'essai de flexion 3 points et de traction directe. La machine
de flexion universelle de type Zwick/Rowel Z020 est utilisée pour élaborer des essais
expérimentaux. La figure 3.4 présente cette machine qui dispose d'un systeme d'essai connecté
a un ordinateur qui permet I’affichage numérique de haute précision et en temps réel les valeurs
de charge appliquées et les déformations qui correspondent.
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Figure 3.4 : Machine de flexion 3 points (Zwick Z020).
e Essai de traction :

L'essai de traction est réalisé par I’utilisation de la méme machine de flexion (figure 3.4) avec
la mise en place des dispositifs et des équipements nécessaires de 1’essai de traction (Figure.
3.5). La vitesse de sollicitation est fixée & 2 mm/min et la charge maximale a 20 KN. Les
échantillons utilisés pour I'essai sont des plaquettes de lif de palmier dattier/époxy
(0%,10%,18%) découpées en forme rectangulaire (Figure. 3.6), conformément aux
recommandations des normes ASTM D5083 [70-71-72].
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Figure 3.6 : Eprouvettes normalisées pour 1’essai de traction.

L'essai de traction vise a évaluer la relation contrainte-déformation dans une direction

spécifique.
La contrainte de traction directe est donnée par 1’équation suivante :
P
0, = 5 (Eq.3.1)

ou le terme P présente la force de traction qui est exprimée par Newton, S est la section de

I’échantillon testé (mm?).

Le module d’élasticité longitudinale qui présente la relation linéaire entre la contrainte et les
déformations élastiques de traction est donné par la formule suivante :

45



Chapitre 3 : Matériaux et techniques expérimentales

E= % (Eq.3.2)

Ou o présente contrainte maximale de traction (avec un comportement élastique du matériau),
¢ est deformation maximale enregistrée qui donnée par 1’équation 3.3 :

_ AL

&=
Lo

(Eq.3.3)

ou AL présente la différence entre la longueur finale tendue (L) et la longueur initiale (L) de

I’éprouvette (AL= L-L,)
e Essai de flexion :

La machine de flexion universelle Zwick Z020 (voire Figure 3.4) est utilisée pour réaliser I'essai
de flexion trois-points, par la mise en place des équipements nécessaires de 1’essai de flexion
(Figure 3.7). Les éprouvettes utilisées avaient une forme rectangulaire de dimensions 80x15x4
mm (Figure 3.8), avec une distance entre les appuis L de 64 mm, conformément aux
recommandations des normes ASTM D790 [73-74].

Figure 3.8 : Eprouvettes normalisées pour 1’essai de flexion trois-points.
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La contrainte de flexion 3 points est donnée par 1’équation suivante :

3PL
Of = Zon2 (Eq.3.4)

ou of présente la contrainte normale de flexion, P est la force de flexion appliquée au milieu
de I’éprouvette, les dimensions b, h et L présentent la largeur, longueur et distance entre

appuis de I’éprouvette, respectivement.

Le module de flexion de 1’essai de flexion 3 points et donné par la formule suivante :

_ PL3
" 4Wbh3

Ef (Eq.3.5)

ou Ef est le module de flexion, W présente la fleche maximale de 1I’éprouvette sous chargement

de flexion.

La déformation flexionnelle peut étre obtenue par 1’équation suivante :

__6Wh
==

(Eq.3.6)

3.3.2. Essai de Choc Charpy

L’essai de choc Charpy est utilisé pour calculer 1’énergie de choc conformément a la norme
ISO 179 [75]. Les éprouvettes présentent une forme rectangulaire contiennent une entaille au

milieu (Figure 3.9). La profondeur normalisée d’entaille respecte la condition suivante :
0.2<a/D<0.6 (Eq.3.7)
Ou a présenté la longueur d’entaille et D présente la largeur de 1I’éprouvette

Le tableau 3.1 rassemble les dimensions des échantillons de matériau composite en lif de

palmier dattier et en résine époxy.

Tableau 3.1: Dimensions des éprouvettes utilisées dans 1’essai de choc.

Longueur Largeur Epaisseur Distance entre appuis
I (mm) D (mm) B (mm) L (mm)
80 15 4 64
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(a) (b)

Figure 3.9 : Eprouvettes utilisées aux essais de choc Charpy. a) RE, b) LPE.

La réalisation des essais de choc Charpy par I’utilisation d’une machine de choc Charpy
zwick/Roell 5113 permet de calculer la résilience mécanique toute en respectant les normes en
vigueur [76 — 77-78-79]. L'avantage de cette machine est sa taille compacte et son poids léger,

ce qui permet d'installer méme dans un bureau.

En fonction de la matiére a tester et de ses dimensions, la machine offre différentes pendules
d'énergie : 7,5 J, 15 J, 25 J et 50 J (Figure 2.10), avec un angle de déclenchement de 160°. La

longueur d'un pendule est de 390 mm.

La machine dispose plusieurs pendules d'énergie de choc: 7,5 Joules, 15 Joules, 25 Joule et 50
Joules, avec une longueur de 39 cm (Figure 3.10), un angle de déclenchement de 160°, et une

vitesse d’impact de 3.85 m/s.

Figure 3.10 : Les pendules utilisés pour I’essai de choc

La machine est équipée de jeux d'appuis et de portes-éprouvettes. Le pendule de 7.5 Joule est
utilisé pour mesurer 1’énergie de choc de notre matériau composite en fibre de palmier dattier
et en résine époxy. Les résultats des essais sont affichés sur un afficheur direct numérique, et

I'appareil peut étre connecté a un ordinateur via une interface sectorielle. Le traitement des
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résultats est effectué par un logiciel interactif Test EXPERT, avec une gestion distincte des

valeurs mesurées provenant de différents appareils connectés.

La figure 3.11 illustre I'appareil de test de choc Charpy Zwick/Roell 5113

Figure 3.11 : Machine d’essai Charpy avec affichage numérique.
3. 4. Processus d’immersion

Les échantillons de matériaux composites étudiés (a base de lif de palmier dattier et d’époxy),
ont été placés dans des récipients contenant de I'eau douce et de I'eau de mer naturelle (comme

illustré sur la figure 3.12) a température ambiante, pour des durées de 30, 90, 180 et 365 jours.

Figure 3.12 : Eprouvette immergée dans I’eau

Afin d'éviter toute contamination par les substances de dégradation des échantillons, il est
nécessaire de renouveler régulierement I'eau dans les bacs. On évalue expérimentalement la
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cinétique d'absorption d'eau des divers matériaux en mesurant le pourcentage du gain du poids

de I'échantillon en fonction du temps d’exposition a I’humidité.

On effectue les pesées par I'utilisation d’une balance KERN ALS 120-4N avec une précision
de 0,1 mg et une étendue de mesure maximale de 120 g (voir figure 3.13). Avant de procéder a
la mesure, les échantillons sont retirés des bacs et essuyés avec du papier absorbant afin de les

sécher en surface.

Figure 3.13 : Eprouvettes pesées par une balance KERN ALS 120-4N
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Chapitre 4 : Caractérisation des materiaux

Ce chapitre a pour but de présenter les résultats de caractérisation des matériaux composites
utiliseés dans ce travail. Les éprouvettes normalisées en composites renforcés par des fibres de
lif de palmier dattier et de résine époxy (DPFE10 et DPFE18) seront soumises au chargement
de traction directe, flexion trois points et I’essai de choc Charpy. Les données expérimentales
de I’essai de choc Charpy seront utilisées pour calculer la résilience et la ténacité dynamique
par I'utilisation de la théorie de Williams qui est basée sur la mécanique linéaire €lastique de

rupture.
4.1. Essai de caractérisation statique
4.1.1. Essai de traction

Les performances optimales sont toujours liées aux caractéristiques mécaniques des matériaux
en question, telles que le module d’élasticité longitudinal, la limite élastique et la déformation
a la rupture. Ces caractéristiques sont importantes pour déterminer la capacité des matériaux,
en particulier dans des conditions extrémes et critiques, directement liées aux performances
techniques. En réalisant un essai de traction sur les matériaux préalablement préfabriqués. Les
dimensions des éprouvettes et la vitesse d’essais ont été présentées dans le chapitre 3. L'essal
de traction directe permet de calculer la contrainte a la rupture, 1’allongement maximum et le
module d'élasticité longitudinal. Le tableau 4.1 expose les caractéristiques mécaniques des

composites testés. Les résultats mentionnés représentent la moyenne de 5 échantillons testés.

Tableau 4.1 : Propriétés mécaniques des matériaux en traction

Type de composites RE DPFE10 DPFE18

or(MPa) 8.84+2.1 13.15+4.4 15.43+4.2
Allongement (mm) 1.25+0.5 2.24+1.1 1.67+1.0
E«(MPa) 1206.47+108.3 1200.31+135.6 1327.22+199.2
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Les figures 4.1, 4.2 et 4.3 illustrent la courbe Force-déplacement obtenu en traction pour les
matériaux composites RE, DPFE10 et DPFE18, respectivement. La linéarité de ces courbes
jusqu'a la rupture refléte la fragilité et I'élasticité des matériaux testés. Cependant, le module
d'élasticité du composite DPFE18 présente une valeur plus importante par rapport aux autres
matériaux. En plus, il est important de signaler que 1’augmentation du taux des fibres palmier
dattier provoque une augmentation remarquable de la contrainte de rupture et la déformation
élastique sous chargement de traction. Ces deux paramétres permettant d’améliorer
significativement les performances mécaniques de matériau composite étudié dans ce travail.
En effet, la contrainte de rupture de matériau composite renforcé par 10% des fibres de palmier
dattier (DPFE10) a subi un changement avec un taux d’augmentation de 1’environ de 32.77%
par rapport au matériau non renforcé (RE). Ainsi que ce taux de changement augmente d’une
maniére significative avec I’augmentation de pourcentage des fibres au sein du composite (le
composite renforcé par 18% de fibres de palmier présent un taux d’augmentation de 1I’environ
de 42.71% par rapport au composite non renforcé). Cela explique certainement que la majorité
des charges appliquées sur le composite sont prises par les fibres de palmier dattier, ainsi que
les fibres sont davantage exposées a la contrainte de traction directe. Par ailleurs, il est
nécessaire également de noter que les anomalies et les défauts de fabrication lors de la
production de tous les matériaux composites renforcés par les fibres de lif de palmier dattier
ont un impact significatif sur les caractéristiques physiques et mécaniques des composites.

o Index de rupture

Force (kN)

<>|ndex de pente 2

B indexcio.ponto-
) 0.4 0.8 1.2 1.6

Traverse (mm)

Figure 4.1 : Courbe Force-déplacement du matériau RE
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Figure 4.2 : Courbe de traction du composite DPFE10.

Force (kN)
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Figure 4.3 : Courbe de traction de composite DPFE18
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4.1.2. Essai de flexion

Le module de flexion et la contrainte élastique décrivent la capacité des matériaux composites
étudiés a résister a une charge de flexion et a une déformation avant d‘atteindre leur point de

rupture.

Comme il est montré sur les figures 4.4, 4.4 et 4.5 ainsi que le tableau 4.2, une performance de
flexion plus élevée a été enregistrée pour le composite renforcé par 18% des fibres de palmier
dattier, par rapport aux matériaux testés, avec une contrainte de flexion plus élevée avant
d'atteindre leur point de rupture. Cette différence est due essentiellement a I’ajout d’un
pourcentage important des fibres de palmier dattier au sein du matériau. Lorsque la force est
appliquée au milieu de la portée de 1’éprouvette en composite (DPE10et DPE18), les fibres de
palmier dattier agies comme supports de charge, et la contrainte a été transférée efficacement
au sein du composite, ce qui entraine une augmentation de la déformation a la rupture et la

contrainte élastique.
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ontrainte [MPa]
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Déformation [%0]

Figure 4.4 : Courbe contrainte — déformation en flexion 3 points du matériau RE

La courbe contrainte — déformation du matériau RE sur la figure 4.4 se caractérise par une
forme linéaire avec une relation proportionnelle des déformations flexionnelles avec la

contrainte appliquée. Se forme de la courbe traduisant le comportement purement élastique du
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matériau testé (RE). Contrairement aux composites DPE10 et DPE18, la forme de la courbe de
contrainte-déformation de ces matériaux qui présente également une forme linéaire, mais a un
certain chargement, la pente de la courbe & subit une diminution remarquable due
essentiellement a I’endommagement non catastrophique qui se produit u sein du matériau
(matrice ou renfort), et implique que les fibres de lif de palmier dattier sont plus flexibles que
I'époxy. Ces dommages augmentent progressivement avec 1’augmentation de la charge jusqu’a
la rupture. 1l est indéniable que cela est causé principalement par la multiplicité des composants
qui provoquent I’endommagement et la rupture de composite au moment de chargement, tels
que, le délaminage, I’endommagement de I’interface fibre/matrice, rupture des fibres de palmier
et rupture de la matrice époxy. Tous ces événements peuvent avoir lieu simultanément. Par
ailleurs, les résultats obtenus des caractéristiques mécaniques des matériaux testés présentent
une dispersion remarquable qui est due principalement aux défauts de fabrication qui
provoquent certainement une I’hétérogénéité locale au sein du composite, tels que, la
distribution non uniforme des fibres sur toute la surface de la plaque et d'une éprouvette a l'autre,

I’orientation des fibres et les dimensions des échantillons élaborées pour ce teste.
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Figure 4.5 : Courbe contrainte — déformation en flexion 3 points du composite DPFE10.
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Figure 4.6 : Courbe contrainte — déformation en flexion 3 points du composite DPFE18.

Le tableau 4.2 résume les résultats obtenus a partir de I'essai de flexion sur le matériau RE,

composite DPFE10 et DPFE18. La moyenne de 5 échantillons a été enregistrée pour chaque

matériau étudié.

Tableau 4.2 : Caractéristiques mécaniques en flexion 3 points

Type de composites RE DPFE10 DPFE18
or(MPa) 47.63+2.6 81.11+8.1 106.25+10.5
Déformation (%o) 1.65%0.2 3.81+1.2 3.92+1.3

Ef (MPa) 2851.15+154.3 2467.22+191.2 3305.52+202.5
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4.2.1. Caractérisation au choc

Cette étude vise a comprendre la réponse des éléments en composite DPFE10%, DPFE18% et
RE. Cependant, la forme et la géométrie des éprouvettes entaillées, ainsi que la vitesse plus
élevée de I’essai de choc Charpy, rendent I'expérimentation et le rassemblement des résultats
plus complexe. De nombreuses éprouvettes ont été testées en choc Charpy avec différentes
entailles pour déterminer la ténacité en choc dynamique des différents composites (RE,
DPFE10 et DPFE18).

La résilience expérimentale R des éprouvettes entaillées est calculée conformément a la norme
EN-1SO-179-1 [79] par 'utilisation de 1’équation suivante (1) :

U

R= B.(D-a)

(Eq 4.1)

La mise en place de I’essai d’impact sur le matériau composite a base des fibres de lif de palmier
dattier/époxy on permet calculer la ténacité dynamique en choc Gic qui indique la capacité des
matériaux composites testés a résister a la propagation des fissures lors du chargement, par

I’utilisant la théorie de Williams [14] selon I’équation suivante (Equation 4.2):
U = [GcBD¢] + U¢ (Eg.4.2)

Ou B présente 1’épaisseur de I’échantillon, D est la largeur, et ¢ représente le facteur de
calibration qui est calculé par I’équation (Eq 4.3), il est en fonction des dimensions des

éprouvettes et de la longueur d’entaille, Uc est 1’énergie cinétique [80].
1/a 1 L 1
»=30)+ =65 (Eq4.3)
D
Ou a et L représente la longueur d’entaille et la distance entre appuis, respectivement.

La méthode de complaisance établie par théorie de Williams repose sur les principes de la
mécanique linéaire élastique de la rupture permet d’établir la courbe de I'énergie absorbée en
choc (énergie de rupture) U en fonction des surfaces rompues BDd. L’établissement de cette
courbe permet de tracer la droite de la régression linéaire qui présente la ténacité dynamique
Gic (Figure 4.7, Figure 4.8 et Figure 4.9).

Le tableau 4.3 présente les valeurs moyennes et I'écart type des différents matériaux testés (RE,
DPFE10 et, DPFE18).
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Tableau 4.3 : Energie totale de rupture et surfaces rompues des composites RE, DPFE10 et

DPFE18.
Nb | a B D R Uc
@ BD®
Matériaux Epr | (mm) (mm) (mm) | (KJ/m?) ()]
4.00 5,8 0,35 | 23,34
54 2-7 15 0.045
RE (0.22) (0.69) (0,04) | (3,52)
DPEE 4.00 8,81 0,33 | 23,35
64 2-7 15 0.055
(10%) (0.22) (1,27) (0,034) | (3,99)
DPFE 4.00 15.35 0.34 21.34
39 2-7 15 -0.007
(18%) (0.22) (1.81) 0.034) | (2.30)

Les résultats de 1’énergie de choc Charpy des matériaux testés présentent une variation
significative qui est en fonction de la nature du renfort ainsi que le pourcentage des fibres dans

le matériau.

La présentation graphique des résultats de I’énergie de choc en fonction des surfaces rompues
(Figures 4.7, Figure 4.8, et figure 4.9) montre qu’il existe une relation proportionnelle de
I’énergie totale de rupture avec les surfaces rompues. Effectivement, les échantillons entaillés
qui présentent une énergie de rupture significative sont associés a des valeurs de surfaces
rompues importantes. Il est bien confirmé par cette relation que les éprouvettes testées peuvent
absorbe I'énergie de choc appliquée avant la rupture totale, méme si la vitesse de chargement
est élevée. Par ailleurs, les valeurs de la résilience en choc Charpy (R= 8,81 KJ/m?, Tableau
4.3) et de la ténacité dynamique (Gic = 14.60 KJ/mz?, Figure 3.8) de composite DPFE10 qui
contient 10% des fibres sont plus importantes aux valeurs du matériau-résine époxy RE (R=5,8
KJ/m2 Tableau 4.3), (Gic = 9.0 KJ/m?2 Figure 4.7), ainsi que et les valeurs du matériau DPFE18
qui contient 18% des fibres (R=15.35KJ/m2?, Tableau 4.3),(Gic=30.21KJ/m?2 Figure 4.9) sont
tres important aux valeurs des deux matériaux (RE et DPFE10). Cette différence de résistance
est due essentiellement a l'incorporation des fibres multidirectionnelles en lif de palmier dattier
au sein la résine thermodurcissable époxy, ce qui permet de créer des barriéres et des obstacles

face aux fissures et de réduire au minimum la section endommagée. En outre, les contraintes
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agissantes sur le composite sont transmises progressivement par la matrice époxy vers le renfort
en fibres de palmier, ce qui accroit certainement la résistance au choc Charpy et la ténacité
dynamique du matériau grace a l'augmentation des sections renforcées en fibres. Alors, les
fibres du palmier dattier interferent avec la force de choc appliquée sur une section pré fissurée
par le processus d'épinglage des fissures [80]. Ainsi que, lors de la rupture dans le matériau
renforcé DPFE, les fibres maitrisent et dirigent la fissure vers une direction donnee, et réduire
par la suite la propagation non orientée des fissures [81]. Contrairement au matériau non
renforcé qui contienne 0% des fibres, les fissures se propagent suivant une direction arbitraire.
Cependant, toutes les éprouvettes testées en choc Charpy (matériau RE, composite DPFE10 et
composite DPFE18) sont complétement rompues traduisant le caractére fragile de ces deux
types des matériaux. Il est important de noter pour un matériau composite qui présente une
résistance au choc éleveée, entraine certainement une haute ténacité dynamique (Gic), et par
conséquent, la propagation des fissures au sein du matériau endommagé devient plus faible par
rapport au composite non renforcé (RE). Dans les figures 4.7, 4.8 et 4.9, on a observé une
intersection positive entre la droite de régression linéaire des courbes et la ligne des ordonnées
U, ce qui s'explique par les effets de I'énergie cinétique transmise aux éprouvettes lors de I'essai
de choc. Pour le matériau-résine époxy RE présent une valeur de 1’énergie cinétique de
I’environ de 0.045 Joule qui et moins important que la valeur du matériau renforcé DPFE10 qui
est de I’environ de 0.055 Joule, et moins important que la valeur du matériau DPFE18 qui est
de 0.088 Joule. I est fortement possible que cette augmentation de 1’énergie cinétique pour les
matériaux renforcés DPFE due principalement a la présence des fibres au sein du matériau qui
entraine une augmentation du poids des éprouvettes testées. Il est important de signaler que
toute énergie cinétique transférée aux éprouvettes entre d'abord sous forme d'énergie de
déformation, car la quantité de mouvement est transmise aux extrémités externes (appuis) par

les ondes de cisaillement passant vers I'extérieur le long du faisceau [82].
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Figure 4.8 : Ténacité au choc Charpy de composite DPFE (10%)
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Figure 4.9 : Ténacité au choc Charpy de composite DPFE18.

Les données expérimentales de 1’essai de choc Charpy montrent une corrélation modérée entre
les valeurs théoriques et les résultats de calcul de la ténacité en choc pour toutes les éprouvettes
testées du matériau RE, DPFE10 et DPFE18, avec des coefficients de corrélation de 0,70, 0,69
et 0,74, respectivement. La dispersion de ces résultats est principalement causée par des
imperfections lors de la production des échantillons, en particulier pour les matériaux renforcés
DPFE, ou la répartition irréguliere du taux de fibre de palmier dattier dans la matrice époxy

entraine des chemins de rupture tortueux et variables.
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Chapitre 5 : Cinétique d’absorption et de diffusion

Ce chapitre est consacré a 1I’¢tude et ’analyse de la cinétique d’absorption et de diffusion de
I’eau dans les composites a base des fibres de palmier et de la résine époxy (DPFEL0 et
DPFE18). Tout d'abord, une description approfondie sur le mode d’absorption d’eau par les
composites a renfort de lif de palmier immergés dans 1’eau douce et dans 1’eau de mer. Par la
suite, une analyse bien détaillée sera effectuée sur la cinétique de diffusion et de pénétration de
I’humidité au sein des composites étudiés, on évalue le coefficient de diffusion des deux
solutions environnementales proposées dans ce travail. En fin, une comparaison approfondie
sera effectuée de I’effet de pourcentage des fibres de palmier dattier sur la cinétique de diffusion

et d’absorption de I’eau douce et de I’eau de mer.
5.1. Cinétique d’absorption

Les échantillons en composite DPFE10 et DPFE18 ont été submergés dans 1’eau douce et dans
I’eau de mer dans le but d’étudier le processus d’absorption d’eau et 1’évolution de la prise en
fonction du temps d’immersion. Alors, les échantillons submergés ont été pesés chaque 24
heure afin de tracer la courbe du gain du poids pour les deux solutions environnementales. Par
ailleurs, il a été supposé que les échantillons atteignaient un équilibre d’absorption d’humidité

lorsque le gain de poids quotidien des échantillons était inférieur a 0,01 %.
5.1.1. Gain de poids

L'absorption d'eau entraine un gain du poids qui varie en fonction pourcentage des conditions
environnementales, de pourcentage du renfort et de la durée d'exposition a I'numidité. En plus,
la nature des composants de 1’eau est un parametre important qui affecte 1’absorption et la

diffusion des composites étudiés.
e Composite DPEF10

La variation du poids du composite DPFE10 immergé dans 1’eau douce et dans 1I’eau de mer est
illustrée sur la figure 5. 1. Les résultats montrent que I'absorption d'eau des composites

augmente avec une augmentation du temps d’immersion dans le milieu humide. Apres une
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valeur spécifique d’absorption d’eau (eau douce et eau de mer), aucune absorption d’eau n’a

lieu et un point de saturation est atteint.

La figure 5.1 révéle également que 1’échantillon de composite DPFE10 immergé dans 1’eau
douce est saturé en 200 heures et absorbe environ 3.3 % d'eau. Par contre, la saturation du
composite DPFE10 immergé dans 1’eau de mer nécessite d’atteindre 400 heures d’immersion

avec un taux d'absorption d'eau est d'environ 2.4 %.

(8]
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Figure 5.1 : Variation du poids du matériau composite DPFE10 immergé dans 1’eau.

Il est important de signaler que le composite immerge dans les deux solutions chimiques
absorbe I’eau trés rapidement au stade initial et qu’un niveau de saturation est ensuite atteint
sans augmentation supplémentaire de 1’absorption d’eau. Cela est principalement attribuable a
la présence d’un pourcentage important de cellulose (le principal constituant des fibres
naturelles, en particulier les fibres de palmier dattier) qui contient des groupes polaires et
hydroxyles, ainsi que la nature absorbante des fibres de palmier dattier. Par ailleurs, les deux
autres constituants des fibres de palmier dattier qui sont la lignine et I’hémicellulose participent
fortement au processus d’absorption, en particulier au stade initial. L’absorption d’eau est
accompagnee par un gonflement des parois cellulaires des fibres de palmier jusqu'a sa
saturation. Ensuite, elle occupe les espaces vides de la fibre et cette eau libre ne provoque pas
de gonflement supplémentaire [84].
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e Composite DPFE18

L’immersion hydrique et marine du matériau composite en résine époxy et en fibre de palmier
dattier dans I’eau entraine une augmentation progressive du gain du poids par rapport a la durée
d’immersion dans les deux solutions (eau douce et 1’eau de mer). La figure 5.2 illustre les
courbes du gain du poids au cours d’immersion dans I’eau de mer et dans 1’eau douce, chaque

courbe représente une valeur moyenne de trois échantillons.
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Figure 5. 2 : Variation du poids du matériau composite DPFE18 immergé dans 1’eau

Il est bien remarqué sur ces courbes que le composite PDFE18 semble étre saturé en eau et
I’absorption se ralentir aprés un certain temps d’immersion dans I’eau douce et dans 1’eau de

mer. Cependant, les deux courbes d’absorption d’humidité peuvent étre divisées en trois zones
principales :

La premiére zone de 0 a 48h, se caractérise par une pente importante traduisant 1’absorption
significative de 1’eau et la pénétration rapide de I’humidité et des molécules d’eau au sein des
échantillons immergés. Le pourcentage du gain du poids dans cette zone correspond a 2.7x1072
% par heure. Ce gain du poids important est d0 principalement a la présence des vides et des
micro-vides au sein de matériau composite qui facilite le déplacement des molécules d’eau. En
plus, les défauts de cohésion au niveau des interfaces fibre-matrice et la porosité accélerent le

processus d’absorption d’eau. De plus, la fibre de palmier dattier présente une propriété
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absorbante qui favorise I'absorption d'eau grace aux groupes OH. L'eau a la capacité de pénétrer
dans les vides et les micro-vides entre les fibrilles, et ainsi que le réseau cellulosique de la fibre.
L'eau peut s'attacher par des liaisons chimiques aux groupes hydroxyles présents dans les

molécules de cellulose [85].

La deuxiéme zone (48h-240h de composite DPFE10 immergé dans 1’eau douce, 48h-216 heures
de composite DPFE18 immergé dans I’eau de mer) qui présente une pente d’absorption moins
importante par rapport a la premicre zone traduisant la diminution du taux d’absorption d’eau
avec la diminution de la teneur en micro-vides dans le composite. Le taux absorption et du gain
de poids dans cette zone est de I’environ de 1.65x1072% par heure pour le composite immergé

dans I’eau douce et 0.77x10°2 % par heure pour le composite immergé dans 1’eau de mer.

La troisieme zone semble clairement I’équilibre massique des échantillons immergés dans
’eau, traduisant la saturation de composite et les vides sont complétement remplis d’eau avec

un pourcentage du gain du poids proche du zéro (il est de I’environ de 0.01x1072% par heure)

Il est fortement nécessaire de signaler que les échantillons immergés pour les deux solutions
chimiques (eau douce et 1I’cau de mer) ont subi un gonflement remarquable avec une
augmentation des dimensions et de volume. En plus, le composite PDFE18 immergé dans I’eau
de mer atteint la saturation avec un taux d’absorption de I’environ de 2.835%, contrairement au
composite immergé dans I’eau douce qui atteint 1’équilibre final et la saturation avec un taux
d’absorption de I’environ 264h pour atteindre 1’équilibre final et la saturation avec un taux
d’absorption de 4.742%. Cette différence est due essentiellement a la présence de chlorure de
sodium et les sels ioniques dans la composition chimique de 1’eau de mer. Le contact direct du
matériau composite avec ces constituants peut créer des réactions chimiques et des liaisons avec
les groupes oxhydryles présents dans les molécules de fibres de palmier dattier. Ce phénomene
entraine un ralentissement de processus d’absorption et peut bloquer par la suite le chemin de
diffusion [86].

Le tableau 5.1 présente la variation du poids Mt (%) de I’ensemble de 1’éprouvette (DPFE10,

DPFE18) immergée dans I’eau de mer et dans I’eau douce.
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Tableau 5.1 : Variation du poids en fonction du temps d’immersion.

Gain du poids Mt (%)
Durée
d’immersion DPEE10 DPFE18
(heure)
Eau douce Eau de mer Eau douce Eau de mer
0 0 0 0 0
720 3.320 2.433 4742 2.835

5.1.2. Diffusion d’eau

Les deux solutions environnementales (eau de mer et eau douce) ont été utilisées pour étudier
les mécanismes de diffusion d'eau dans le matériau composite renforcé par fibre de lif de
palmier. L'objectif était de déterminer les valeurs de n et K en ajustant les résultats

expérimentaux de I'équation de diffusion (Eq.1.8) du chapitre 1.

Les études ont été portées sur I’analyse de processus de diffusion d'eau douce et de I’eau de mer
dans le matériau composite renforcé par fibre de lif de palmier. L’ajustement des résultats
expérimentaux de la variation de la variation de poids en fonction du temps d’immersion par
I’utilisation de 1’équation de diffusion (Eq. 1.8) du chapitre 1 permet déterminer les valeurs de
n et K par I’établissement des courbes de diffusion pour les deux solutions environnementales
des composites DPFE10 et DPFE18 qui sont illustrés sur les Figures 5.3 et 5.4. L’ajustement
linéaire par le tragage des droites de régression permet de déduire les valeurs de n et k toute en

respectant 1’équation 5.1 proposée par Druzynska et Czubenko [87].
M . Me o _
My < 0.6 ;log 7 < —0.22 (Eq.5.1)

Le tableau 5.2 rassemble les valeurs de n et K obtenues par 1’ajustement linéaire des courbes
de diffusion d’eau
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Tableau 5.2 : Valeur de n et K pour les composites

Matériau n K R?

DPFE10 eau douce 0,840 0.01 0,99
DPFE10 eau de mer 0,647 0.026 0,99
DPFE18 eau douce 0,925 0,007 0,99
DPFE18 eau de mer 0,605 0,035 0,98

e Composite DPEF10

La pénétration de I’humidité et des molécules d’eau dans les matériaux composites s’effectue
par trois mecanismes différents [88]. En premier lieu, les particules d'eau se diffusent totalement
dans les vides et les micro-vides entre les chaines polymeéres. Dans le second mécanisme, le
transport capillaire se produit dans les micro-vides au niveau de I’interface fibre/matrice en

raison d'une mouillabilité et d'une imprégnation incompléte.

Le troisieme mécanisme implique le transport de microfissures dans la matrice, formées soit
lors du processus de mélange, soit dues au gonflement des fibres [86-89]. Les matrices
thermodurcissables telles que la résine époxy sont facilement hydrolysées par I'humidité,
entrainant une réduction du poids moléculaire [90-91]. Les courbes de diffusion du matériau
composite DPFE10 immergé dans 1’eau douce et dans 1’eau de mer présentées sur figure 5.3
ayant une valeur de n entre 0.5 et 1 (Tableau 5.2) traduisant le la diffusion pseudo fickienne de
I’eau au sein du composite, avec une augmentation constante de la masse sans atteindre la

saturation.
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Figure 5.3 : Courbe de diffusion : Log (M¢/Mm) en fonction de Log (t) de composite DPFE10
e Composite DPEF18

Tout d’abord, il apparait sur la figure 5.2 que toutes les courbes atteignent un seuil de saturation
apres un certain temps d’immersion dans les deux solutions chimiques. Cette forme des courbes
indique que les matériaux composites DPEF18 immergés dans 1’eau douce et dans 1’eau de mer
ne subit aucune dégradation irréversible, et la pénétration de I’eau au sein du matériau
composite suite une diffusion fickienne. Cependant, les valeurs de n (calculées par 1’équation
1.8) situées entre 0.5 et 1 (0.5 <n < 1, voir le tableau 5.2 et figure 5.4) traduisant que ce matériau
composite présente une diffusion pseudo-fikienne. Ce mode de diffusion se caractérise par une
augmentation continue de la prise de poids avec un pourcentage tres faible. Cette constatation
a également été faite par plusieurs recherches pour un composite a base de fibres naturelles [92-
93]. Dans la chaine époxy, les molécules d'eau se dispersent dans les petits interstices, elles
s'écoulent a l'intérieur des fissures capillaires et attaquent continuellement l'interface. Ensuite,
ces molécules d’eau peuvent provoquer une rupture partielle ou totale au niveau de ’interface
fibre/matrice avec des dommages apparents. Par ailleurs, il est fortement possible que le taux
d'absorption d'eau par les fibres de palmier dattier est plus important par rapport au taux

d’absorption de la matrice époxy, car elles sont hydrophiles [94].
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I1 est important de signaler que la valeur de K de composite DPFE18 immergé dans 1’eau de
mer est plus importante par rapport au composite immergé dans 1’eau douce. Cette différence
due essentiellement a la naissance d’une interaction significative des molécules d’eau douce
avec les composants fibreux qui entraine une augmentation de la mobilité des segments et crée

un volume libre supplémentaire pour la pénétration de I'eau [95].

Log (t) (heur)

EDPFE18 Eau douce y=0.6053x-1.4511, R*=0.9783

0.1 -
¢DPFE18 Eau demer y=0.9255x - 2.1667, R? = 0.9909
-0.2
-0.3
-0.4 *,

Log(Mt/Mm)
=
in

-0.6
+
-0.7
-0.8
-0.9 =

1 -

Figure 5.4 : Courbe de diffusion : Log (M¢/Mm) en fonction de Log(t) de composite DPFE18
5.2. Cinétique de diffusion

L’immersion des matériaux composites dans 1’eau entraine une pénétration progressive des
molécules d’eau aux fibres de palmier dattier et a la résine époxy. Le calcul de coefficient de
diffusion (D) par I’utilisation de 1’équation 5.2 permet de mieux comprendre le processus

d’absorption et le chemin de diffusion de 1’eau au sein des composites étudiés.

D=n (ﬁ)2 (Eq. 5.2)

Avec le paramétre k peut étre déduit par I"utilisation de la courbe de M(t) en fonction de a t*/2
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Les courbes sur les figures 5.5 et 5.6 qui présentent la cinétique du gain de poids en fonction de
la racine carrée du temps des matériaux composites avec 10% et 18% des fibres de palmier
dattier, respectivement. L’ajustement des résultats expérimentaux par le tragage de la droite de
régression des points qui présentent une certaine linéarité permet de déduire le parametre k qui
exprime la pente de cette droite. Le coefficient de diffusion (D) afficher sur le Tableau 5.3
dépend fortement de la pente des droites de régression linéaire obtenues dans les figures 5.5 et
5.6. Ces droites de régression linéaire présentent une trés bonne corrélation (voir le Tableau
5.3) traduisant 1’efficacité¢ d’utilisation de cet ajustement dans le calcul de coefficient de

diffusion des deux matériaux testés et les deux solutions d’immersions.

Tableau 5.3 : Coefficient de diffusion (D) pour les composites DPFE10 et DPFE18

Matériau k Mm (%) | h (mm) D(mm?/s) R?

DPFE10 eau douce | 1,6410° |3,32 4,100 8,87 10 0,99
DPFE10 eau de mer | 1,5510° | 2,43 4,100 7,92 10° 0,99
DPFE18 eau douce |0,13102 | 4,74 4,100 1,55 10 0,99
DPFE18 eau de mer | 0,10 102 | 2,83 4,100 0,92 10° 0,99

e Composite DPFE10

La variation de la masse des composites immergés dans 1’eau de mer et dans 1’eau douce dépend
fortement de la durée d’immersion. Le matériau composite de 10% des fibres de palmier
(DPFE10) immergé dans 1’eau douce présente un gain du poids plus important par rapport au
composite immergé dans I’eau de mer. Ainsi que les coefficients de diffusion obtenus par
I’établissement des courbes de la cinétique de la variation du poids en fonction du temps (Figure
5.5) présentent une variation apparente. En effet, le composite immergé dans 1’eau de douce a
un coefficient de diffusion (D) plus important par rapport au composite immergé dans 1’eau de
mer (Tableau 5.3).
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Figure 5.5 : Cinétique de la variation du poids pour le composite DPFE10.

Il est important de signaler que la teneur en sel de I'eau de mer qui entraine certainement une
réduction de I'activité des molécules d'eau, ce qui a tendance a abaisser les niveaux de saturation
en humidité dans les composites DPFE10. Alors, la quantité d'eau absorbée correspond bien

aux valeurs obtenues dans le calcul de coefficient de diffusion et du parametre k.
e Composite DPEF18

Les dimensions des éprouvettes immergées dans I’eau douce et dans I’eau de mer participent
profondément a la détermination de coefficient de diffusion ainsi que le mode d’absorption
d’eau. Cependant, le matériau composite DPEF18 immergé dans I’eau douce présente un
coefficient de diffusion (D = 1.55 x 10° mm?/s) plus important par rapport au coefficient de
diffusion (D = 0.92 x 10° mm?/s) de composite immergé dans ’eau de mer (Tableau 5.3 et
figure 5.6). La principale raison de cette différence est liée essentiellement a la présence d’une
douzaine d’espéces ionique dans 1’eau de mer, ce qui entraine une augmentation du temps de
diffusion de I'eau a l'intérieur du composite [96]. En plus, il est fortement nécessaire de
mentionner que la quantité d’eau absorbée correspond bien a la valeur du coefficient de
diffusion. Le composite DPFE18 immergé dans 1’ecau douce présente le coefficient de diffusion

D le plus élevé et la teneur en eau maximale.
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Figure 5.6 : Cinétique de la variation du poids pour le composite DPFE18.
5.3. Effet de taux de renfort sur la diffusion moléculaire dans le composite
5.3.1. Diffusion de I’eau douce

Les matériaux composites a matrice époxy et en fibres naturelles présentent un gonflement
considérablement important accompagneé par une plastification de la matrice due a 1’absorption

d’humidité et de I’eau environnante.

L'absorption d'humidité peut provoquer une dégradation des différents constituants de la
matrice et des fibres. Cette dégradation dépend de plusieurs facteurs, tels que le type de résine
de la matrice, l'interface fibre/ matrice, I'épaisseur du stratifié, le pourcentage et I'orientation
des fibres, etc. L'absorption est un phénoméne qui due au déplacement et mouvement des
particules d’eau suit un mécanisme de diffusion qui est en fonction de la géométrie des

échantillons.

La figure 5.7 présente le taux d’absorption de I’eau douce en fonction du temps composite
renforcé par 10% et 18% des fibres de palmier dattier (DPFE10, DPFE18). Il est bien remarqué
sur cette figure que le processus d'absorption d'eau pour tous les échantillons est linéaire au
début d’immersion (0 — 240 heure qui correspond a 10 jours d’immersion), puis ralentit et

s'approche de la saturation apreés un temps prolongé (240- 720 heures). Cela indique
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parfaitement que le comportement d’absorption d’eau des composites DPFE10, DPEF18 obéit
a la loi de Fick. Cependant, le gain du poids de composite DPFE18 presente une valeur plus
importante par rapport au composite DPFE10. Cela est d0 principalement a la teneur élevée en
fibres dans les échantillons qui permit une plus grande pénétration de I'eau dans I'interface via
des microfissures causées par le gonflement des fibres et 1'absorption accrue d'eau jusqu’a la

saturation du matériau.
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Figure 5.7 : Gain du poids de composite DPFE10 et DPFE18 immergés dans 1’eau douce
5.3.2. Diffusion de I’eau de mer

Les divers composants salins de I'eau de mer peuvent annihiler le taux d'absorption d'humidité,
compromettant certaines propriétés des matéeriaux a base des fibres naturelles immergés dans
I’eau de mer. Par ailleurs, l'interface fibre/matrice joue un réle essentiel dans le transfert des
contraintes entre la matrice et les différentes charges. Par ailleurs, le gain de poids du matériau
composite immergé dans 1’eau de mer dépend principalement de trois paramétres : la teneur en

humidité a I'équilibre (Mm), le coefficient de diffusion (D) et le temps (t).

Le composite DPFE18 immergé dans 1’eau de mer présente un taux d’absorption plus important
par rapport au composite DPFE10 pour la méme durée d’immersion (Figure 5.8). Ceci est dQ

principalement a la présence des groupes hydroxyles au niveau des fibres de palmier dattier et
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de la résine époxy qui augmente significativement le processus d’absorption et augmente le
pourcentage d’absorption et créant par la suite des liaisons hydrogénes avec les cristaux du sel.
Cependant, I'absorption de I'eau de mer provoque des changements dans les caractéristiques
mécaniques, chimiques et thermophysiques, de la matrice par les processus de plastification et
d'hydrolyse, ainsi que la pénétration des sels des différents constituants de composite peut
provoquer des cloques, des fissures, des dégradations chimiques, un décollement, une
oxydation et une lixiviation. Ces défauts présentent un caractere irréversible et catastrophique.
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Figure 5.8 : Gain du poids de composite DPFE10 et DPFE18 immergés dans 1’eau de me
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Chapitre 6 : Influence de ’immersion dans I’eau de

mer sur le comportement au choc des composites

Ce chapitre a pour but de présenter une explication des résultats expérimentaux de I’essai de
choc Charpy appliqué sur le composite DPFE10 et DPFE18 immergé dans I’eau de mer et dans
I’eau douce. Les échantillons ont soumis & I’essai de choc ont été immergées dans 1’eau de mer
pour 90, 180 et 365 jours. La mise en place de I’essai de choc permet de calculer la résilience
mécanique pour chaque durée d’immersion dans 1’eau de mer. Les résultats de 1’essai de choc
ont été utilisés pour calculer la ténacité dynamique par I’application de principe de la mécanique

linéaire élastique de rupture.
6.1. Effet de I’eau de mer sur la ténacité en choc
6.1.1. Composite DPFE10

En général, ’absorption de I’eau salée dans les matériaux composites a base des fibres
naturelles est gouverné par deux mécanismes importants, le premier est la pénétration de I’eau
dans les composites (diffusivité) via les interstices et les défauts aux interfaces entre les fibres
et les plastiques, le deuxiéeme mécanisme est en fonction de la nature hygroscopique des
charges/fibres naturelles. Par ailleurs, la pénétration des sels dans le réseau cellulosique des
fibres de palmier dattier peut entraine une réduction des propriétés mécaniques des fibres et une
dégradation de I’interface fibre/matrice. Les résultats de I'essai de choc du matériau composite

DPFE10 sont regroupes dans le tableau 6.1.
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Tableau 6.1: Résultats de 1’essai de choc de composite DPFE10.

Durée U Résilience BD Gic
d’immersion o K32 Uc (Joule) R?
(jours) (Joule) | (KIMY | (mmg) | (KIS
0.40 8.81 23,35
0 14.60 0.05 0.47
(0.08) (1.27) (3,99)
0.37 8.763 21.43
90 11.90 0.11 0,62
(0.04) | (0.800) (2.77)
0.30 7.078 22.39
180 9.40 0.09 0,56
0.04) | (0.794) (3.17)
0.185 4.207 20.94
365 7.80 0.02 0,56
(0.04) (1.345 (3.50)

L’application de I’essai de choc Charpy sur éprouvette entaillé entraine la rupture totale de tous
les échantillons testés. En effet, les fibres de palmier dattier et la résine époxy sont
complétement fracturées traduisant le comportement fragile du composite testé. La présentation
graphique de I’énergie de choc en fonction des surfaces rompues de composite DPFE10

permettant de calculer la ténacité dynamique pour chaque durée d’immersion (Figures 6.1, 6.2,
6.3 et 6.4).

L’absorption de 1’eau salée et a la pénétration des molécules d’eau au sein du matériau
composite DPFE10 entraine une augmentation de la masse. Les fibres naturelles se caractérisent
par une faible résistance a 1’absorption d’humidité. Cette caractéristique entraine un
abaissement des propriétés mécaniques et une fragilisation du composite liée principalement a
la dégradation du squelette macromoléculaire par hydrolyse. Effectivement, 1’énergie de choc
(U) du composite immergé dans 1’eau de mer a subi une diminution progressive avec
I’augmentation de la durée d’immersion (Tableau 6.1). La valeur de I'énergie de choc du

composite immergé dans I'eau de mer pendant 90 jours est d'environ 0.37 Joule, qui représente
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une diminution de 7.50 % par rapport au composite non immerge. Ce rapport a subi une
augmentation remarquable pour le composite immergé dans 1’eau de mer pour les durées

d’immersion de 180 et 365 jours, qui est de I’environ de 25% et 53.75%, respectivement.
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Figure 6.1: Ténacité au choc Charpy de composite DPFE10 non immergé.
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Figure 6.2 : Ténacité au choc Charpy de composite DPFE10 immergé dans I’eau de mer pour

une durée de 90 jours.
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Figure 6.3 : Ténacité au choc Charpy de composite DPFE10 immergé dans 1’eau de mer pour

une durée de 180 jours.
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Figure 6.4 : Ténacité au choc Charpy de composite DPFE10 immergé dans 1’eau de mer pour

une durée de 365 jours.
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Sur les figures 6.1, 6,2, 6.3 et 6.4, il est bien remarqué que la droite de régression linéaire des
données expérimentales de composite DPFE10 immergé dans 1’eau de mer pour la durée
d’immersion de 365 jours présente la pente la plus faible (Gic = 7.8 KJ/m?), comparativement
a celles des autres composites (composite non immergé, 90 et 180 jours d’immersion). En
réalité, la ténacité au choc du composite DPFE10 diminue lorsque la durée d’immersion
augmente. Une diminution de 18.50 % environ est observée pour une période d’immersion de
90 jours, puis une diminution de 35.61 % environ pour une période d’immersion de 180 jours,
et enfin une diminution de 46.6% pour la période d’immersion de 365 jours (Figure 6.2). Ce
chut de la ténacité en choc aprés immersion dans I’ecau de mer est attribué a la détérioration des
fibres gonflées et a ’endommagement l'interface entre les fibres et la matrice. Par ailleurs, la
faible résistance des fibres a l'absorption d'eau peut avoir des effets indésirables sur les
propriétés mécaniques et la stabilité dimensionnelle et a long terme, une fragilisation liée a la

dégradation du squelette macromoléculaire par hydrolyse [97].

Il important de signaler également que I'énergie de choc moyen requise pour rompre
1'éprouvette a I'état d’immersion maximal (365 jours) est pratiquement la moiti¢ de celle requise

pour rompre une éprouvette non immergée utilisée comme éprouvette témoin (Figure. 6.5).
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Figure.6.5 : Ténacité en choc de composite DPFE10
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La chute de I’énergie de choc de composite immergé dans 1’eau de mer pour 356 jours entraine
certainement une réduction de la ténacité en choc dynamique avec une valeur de la ténacité de
’environ de 7.8Kj/m? (Tableau 6.1 et Figure. 6.5). Cette diminution remarquable de la ténacité
en choc est due principalement a la présence d’une quantité importante de 1’eau salée au sein
du composite immergé qui entraine une dégradation des propriétés des fibres et de I’interface
fibre/matrice. En plus, il est fortement possible que les fibres de palmier dattier peuvent
absorber plus d'eau que la matrice époxy et, en cas d’une mauvaise liaison interfaciale entre les
fibres et la matrice, I'eau peut facilement pénétrer et mouiller completement les fibres a travers
cette liaison interfaciale, ce qui augmente certainement la propagation des fissures lors d’un
chargement de choc, et par conséquent, une réduction de la ténacité dynamique du composite
[98]. Par ailleurs, les fibres de palmier dattier favorisent également une pénétration accrue de
I'eau dans I'interface grace aux microfissures causees par le gonflement des fibres. Par la suite,
le gonflement des fibres entraine de contraintes au sein du composite qui provoquent la rupture

de la liaison interfaciale [99].

Il est important de signaler que les données expérimentales de 1’essai de choc présentent une
dispersion remarquable avec une valeur positive de 1I’énergie cinétique (Uc = 0.2 — 0.11 Joule).
Cette dispersion des résultats due principalement au caractére hétérogéne de composite étudié
(les fibres sont dispersées aléatoirement) et a la nature des éprouvettes qui présentent des
géométries différentes (longueur, épaisseur, largeur, entaille). En plus, la présence des défauts
de fabrication te que, I’orientation des fibres, le taux des fibres qui se différe d’une éprouvette

a une autre, ainsi les conditions de chargement affectent les résultats de 1’essai de choc.
6.1.2. Composite DPFE18

Dans la pratique, I'absorption d’humidité se manifeste par la migration des molécules le long du
gradient de concentration, qui se produit par diffusion. Les caractéristiques de la matrice époxy
peuvent aussi évoluer de facon importante lorsqu'elle est exposée a I'eau de mer. En outre, I'eau
a la capacité de circuler entre les fibres et la matrice, ce qui peut affaiblir ou détruire la liaison

entre les fibres et la matrice.

Les échantillons en composite DPFE18 immergé dans 1’eau de mer ont été testés en choc
Charpy dans le but d’établir la courbe de 1’énergie de choc et de calculer la ténacité dynamique
pour plusieurs durées d’immersion dans 1’eau de mer (Figure 6.6, 6.7 et 6.8). Les résultats

obtenus par I’utilisation de la théorie de Williams sont illustrés sur le tableau 6.2.
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Tableau 6.2 : Résultats de I’essai de choc Charpy de composite DPFE18.

Durée U Résilience BD¢

d’immersion _ Gic(KJ/m?) | U (Joule) R?
(jours) (Joule) | (Ki/m?) (mm?)
15.351 21,79

0 0.63 (0.09) 30.17 -0.004 0.55
(1.812) (2,28)
13.956 19.59

90 0.56 (0.07) 19.98 0.17 0,49
(1.264) (2.43)
10.622 19.83

180 0.42 (0.06) 17.25 0.08 0,49
(1.607) (2.41)
6.147 18.79

365 0.30 (0.04) 15.14 0.05 0,49
(1.148) (2.35)

Il est bien remarqué sur le 6.2 que 1’énergie de choc ainsi que la résilience mécanique de
composite DPFE18 diminue progressivement avec 1’augmentation de la durée d’immersion
dans I’eau de mer. Alors, I'absorption d'eau a considérablement réduit les propriétés de choc du
composite testé, la plus grande réduction étant enregistrée pour le composite immergé dans
I’eau de mer pour une durée de 365 jours. Cette réduction des propriétés est due a la
détérioration de I'adhérence interfaciale et de la force de liaison entre la fibre de palmier dattier

et la matrice époxy.
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Par ailleurs, la ténacité au choc (obtenue par le tracage de droite de régression linéaire des
courbes de choc dans les figures 6.6, 6.7, 6.8 et 6.9) est fortement influencée par 1’absorption
de I’eau de mer. En effet, le composite DPFE18 immergé dans I’eau de mer pendant 365 jours
a subi une forte réduction de la ténacité en choc qui est de ’environ de 50% par rapport au
composite non immergé. Ce résultat indique que le composite non immergé ayant les meilleures
propriétés mécaniques par rapport aux composites immergés. La diminution des propriétes
mécaniques des matériaux immergés dans 1’eau de mer est fortement attribuée a 1’absorption
de I’eau salée qui entraine des modifications chimiques et physiques des différents constituants
du composite. Ces changements dans les propriétés sont accompagnés par un gonflement des
fibres de palmier dattier avec des microfissures qui se produisent le long de I’interface
fibre/matrice qui entraine certainement par la suite une défaillance du composite immergé dans
I’eau de mer [100]. En plus, ’application d'une charge extérieure, avec une vitesse trés rapide,
entraine un mouvement de I'échantillon sollicité, ce qui provoque -au méme temps- un
mouvement des microfissures qui sont remplies d’eau, et par conséquent une rupture trés fragile

avec une propagation rapide et irréversible du matériau lors de chargement du matériau [2].

Lafigure 6.10. Présente les résultats de la ténacité en choc du matériau composite DPFE10 pour

différentes de la durée d’immersion.
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Figure 6.10 : Ténacité en choc de composite DPFE18.

Il est bien remarqué sur cette figure que la ténacité calculée par la méthode de Williams de
composite non DPFE18 immergé présente la valeur la plus importante par rapport aux
composites immergés dans 1’eau de mer. Aprés I'absorption d'humidité et des particules du sel,
I'interface du composite humide a subi un affaiblissement profond en raison des effets de
plastification et de ramollissement. Ces effets provoquent une diminution de la rigidité du
matériau immergé et une détérioration de ses propriétés mécaniques [101]. Cependant, il est
possible que la résine époxy présente des groupes terminaux polaires. Ces derniers contenant
des monomeéres non transformés qui augmentent la sensibilité a 1’eau absorbée [4]. Par la suite
et avec I’augmentation de la durée d’immersion, I’eau salée qui se diffuse dans le matériau
composite peut avoir une réaction chimique avec les constituants des fibres de palmier dattier,
tel que la cellulose, et I’hémicellulose, ce qui provoque probablement la corrosion des surfaces

et la diminution de la ténacité en choc.

11 est important de signaler que les résultats expérimentaux de mesure de 1’énergie de choc ainsi
que la ténacité au choc présentent une certaine dispersion avec un indice de confiance R? < 0.55
(Tableau 6.2). Cette dispersion due essentiellement a la vitesse rapide de 1’essai de choc Charpy,
la présence d’une distribution non uniforme des fibres de palmier dattier au sein du composite

et les défauts de faconnage des éprouvettes. Par ailleurs, la nature hétérogene et anisotrope du
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composite étudié conduit a la formation de différents niveaux de contrainte au sein du matériau,
de sorte que le processus de rupture comprend diverses combinaisons de modes
d'endommagement tels que la fissuration de la matrice, la rupture des fibres, le délaminage, le

décollement et la rupture des plis.
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Chapitre 7 : Analyse statistique de données

expérimentales de I’essai de choc

Dans ce chapitre, le modele probabiliste de la résilience mécanique au choc des composites
étudiés dans ce travail a été développé sur la base de la distribution de Weibull, en utilisant une
analyse statistique des données de 1’essai de choc rapportées dans les chapitres 4 et 6. Le mod¢le
de Weibull développé est basé sur la distribution a deux et a trois parametres avec la prise en
compte de la dispersion des résultats de choc. Ce modele permet d’établir les courbes de
probabilité de survie, et par conséquent de prédire le comportement au choc des composites

étudiés sous différentes périodes d’immersion dans I’eau de mer.
7.1. Théorie de Weibull

L’analyse statistique de Weibull permet d’exploiter les résultats de choc, de mesurer la
probabilité de défaillance et faire des prévisions précises pour les éléments en composites aux
étapes de conception et de fabrication. Elle sert a modéliser des valeurs extrémes telles que le
temps de rupture et la résistance au choc. En plus, elle estime la dispersion de la charge et la

ténacité en choc qui peuvent comparer avec les données rapportées. [102-103-104-105].

L'avantage de I'analyse statistique de Weibull pour I'ingénierie de la fiabilité est qu'elle mesure
la probabilité de défaillance et fait des prévisions précises pour les composants d'ingénierie aux

étapes de conception et de fabrication.

La fonction de densité de probabilité (PDF) pour une distribution Weibull a trois parametres est
définie comme suit [106-107-108] :

f(x) = E("‘X—mi“)ﬁ_1 e‘(m>B (Eq. 7.1)

o \0—Xmin

La fonction de répartition cumulative de probabilité¢ (CDF) de I’équation (Eq. 7.2) est fournie

par l'intégrale de 1’équation (Eq.7. 1):

X_Xmin>ﬁ

P(x)=1- e_(“‘xmin (Eq. 7.2)
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En utilisant I'équation (Eq 7.2) de la fonction de distribution cumulative de Weibull (CDF), la
probabilité de défaillance Ps(x) pour un échantillon sous une charge donnée peut étre calculée :

X_Xmin)B

PBx)=1-PF(x) = e_(“—xmin

(Eq. 7.3)

ou x est une variable indépendante qui présente la résilience dans 1’analyse de I’essai de choc,
Xmin représente la valeur minimale de résilience (un seuil), B est le facteur de forme de Weibull
ou module de Weibull et a est le parametre d'échelle de Weibull (o a la méme dimension de x).
Des valeurs ¢€levées de B indiquent une fiabilité ¢élevée et donc des valeurs prévisibles pour la
propriété mécanique d'intérét, la valeur acceptée de 3 étant supérieure ou égale a 2, les valeurs
plus élevées étant préférées. Le paramétre d'échelle, o, est analogue a une moyenne trouvée a
I'aide d'une distribution normale. Des facteurs d'échelle plus grands indiquent une résilience et

une ténacité a la rupture plus élevées pour cette étude.

Les valeurs de o et B sont déterminés en réécrivant 1'équation (Eq. 7.2) sous la forme suivante :

Ln (Ln (155)) = BLG = Xmin) = BL0 (&~ Xmin) (Eq. 7.4)

1-P¢(x)
L'équation (Eg. 7.3) indique une relation linéaire entre Ln(Ln(1/1-Pf(X)) et Ln(X—Xpin)-

La distribution a deux parametres est un cas particulier de la distribution de Weibull qui définit
implicitement une valeur seuil nulle. En effet, si Xmin est nul, I'équation (Eq. 7. 5) est obtenue :

(Wiebull a deux parameétres):

x\P
P(x) = 1—e () (Eq. 7.5)

Afin d'obtenir un graphique a partir de I'équation (Eq. 7.4), la fonction de fiabilité Ps (X) de
I’équation (Eq. 7.6) est utilisée [109-110-111] :

i-0,3
n+0,4

Pr(x) = (Eq. 7.6)

Avec, i presente le nombre des échantillons endommagés, et n présente le nombre total des

échantillons.

La résilience moyenne avant la rupture [V], 1’écart-type [ET] et le coefficient de variation

[COV] sont calculés a partir des équations suivantes [112-113-114]:
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V] =ar (1+ %) (Eq. 7.7)

[ET] = aJr (1 + %) — 12 (1 + %) (Eq. 7.8)
[T r(143)-1r*(1+5)

[cov] = 5 = e (Eg. 7.9)

I" est la fonction de gamma.
7.2. Analyse statistique de I’essai de choc Charpy

Malgré, le nombre important des éprouvettes entaillées utilisées dans 1’essai de choc, il est
convient de noter que ces résultats présentent une dispersion importante, ce qui nécessite
d'établir une analyse probabiliste basée sur les probabilités de de Weibull a deux et a trois
parametres. Cette analyse permet de prédire la ténacité en choc des matériaux utilisés et de

comparer avec les données expérimentales.
7.2.1. Distribution de Weibull a deux parametres
7.2.1.1 : Matériau composite non-immergeé

La distribution de Weibull est utilisée pour modéliser des valeurs extrémes telles que la
résilience mécanique et la ténacité au choc. Les graphes de Weibull a deux et a trois parametres
des données d'essai des matériaux RE et DPFE10 et DPFE18 sont présentés dans les Figures
7.1, 7.2 et 7.3, respectivement. Les données de 1’essai de choc sont utilisées pour calculer les
parametres o et B au moyen de la méthode graphique par I’utilisation de 1’équation (Eq. 7.4)

(Tableau 7.1).

Il est bien remarqué sur les figures 7.1, 7.2 et 7.3 ainsi que le tableau 7.1 que les valeurs de
I’indice de confiance R? sont supérieures a 0.96 traduisant la bonne corrélation des données
expérimentales ainsi que 1’ajustement raisonnable de la distribution de Weibull 4 2 et a 3
paramétres. En plus, toutes les prédictions suivent généralement les tendances des données
expérimentales. En effet, le parametre d’échelle o obtenu par ’analyse de Weibull a trois
parametres des matériaux étudiés (RE, DPFE10 et DPFE18) présente des valeurs moins

importantes aux valeurs obtenues par 1’analyse de Weibull a deux parametres, qui est due
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essentiellement a la présence du parametre de location Xmin, qui représente la valeur minimale

de la résilience.

L’énergie de rupture ainsi que la ténacité en choc suivent une distribution caractérisée par le
module de Weibull B et le paramétre d’échelle a. Ces paramétres permettant de donner la
relation entre le mode de propagation des fissures au sein du composite et les défauts qui existes.
Cependant, la vitesse importante de pendule de choc qui est de I’environ de 3,85 m/s entraine
une variété des phénomeénes qui se produisent au moment de chargement. En effet, le paramétre
B (Tableau 7.1) presente des valeurs moins importantes du matériau composite DPFE18 par
rapport aux autres matériaux testés (RE et DPFE10). Il est fortement possible que cette
différence est due essentiellement a I’'imprégnation des fibres de palmier dattier avec la résine
époxy qui présentent certainement une distribution non uniforme de ces fibres au sein du
matériau. L’imprégnation des fibres avec la résine pour produire un matériau composite
DPFE10 et DPFE18 entraine une amélioration des propriétés mécaniques, telles que la
résistance au choc et la ténacité dynamique. Ce changement dans les propretés mécaniques est

accompagné certainement avec une augmentation de 1’hétérogénéité du matériau composite.
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¢ Weibull a deux parametres : Lnl n(1/(1-Py)) = 9,638Ln(x) - 17,44
2 - A Weibull a trois paramétres : TnT.n(1/(1-Py))= 6,480Ln(x)- 9,406
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Figure 7.1 : Graphe de probabilité de Weibull de matériaux-Résine époxy RE.
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Figure 7.2 : Graphe de probabilité de Weibull de matériaux DPFE10
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2 | & Weibull & deux paramtres : LoLn(1/(1-Py)= 9,753Ln(x)- 27.124

A Weibull 4 trois paramétres : LnLn(1/(1-Py)) = 5.712Ln(x) - 13.186
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Figure 7.3 : Graphe de probabilité de Weibull de matériaux DPFE18

Tableau 7.1 : Paramétre de Weibull pour I’essai de choc Charpy

Matéria | Analyse de
] i} Xmin B R? V] [ET] [COV]
u Weibull
2
. 6,107 - 9,638 | 0,966 | 5,801 0,124
parametres 0,723
RE
3
4,269 | 1,808 | 6,481 | 0,964 | 3,974 0,183
parametres 0,728
2
DPFE10 . 9,425 - 7,528 | 0,956 | 8,850 0,157
parametres 1,389
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3
7,294 | 2,076 | 5578 | 0,962 | 6,740 0,207
parametres 1,397
2
16.137 - 9.753 | 0.981 | 15.336 0.125
parametres 1.889
DPFE18
3
10.058 | 6.039 | 5.712 | 0.986 | 9.305 0.203
parametres 1.886

L’analyse probabiliste de Weibull a trois et a deux paramétres est utilisée non seulement pour
discuter de I’effet du taux des fibres sur la résistance au choc, mais aussi pour prédire et
quantifier ses valeurs seuils. Ainsi, la probabilité et la fiabilité prennent une plus grande
importance pour la conception de ces matériaux. En effet, les valeurs de la résilience moyenne
calculée par ’analyse de Weibull a deux paramétres présentent des valeurs trés proches aux
valeurs calculées par 1’équation (11), traduisant la fiabilité de cette analyse. Contrairement,
I’analyse de Weibull a trois paramétres qui considére que la résilience seuil des matériaux testés
n’est égale pas a 0 (xmin # 0), présente des valeurs moins importantes. Cependant, il est
fortement nécessaire de signaler que la somme des valeurs de la résilience moyenne et la
résilience minimale déduites par 1’analyse de Weibull a trois paramétres égale a la résilience
moyenne calculée par Weibull a deux parametres (Xmin=0), et par conséquent, égale a la valeur
obtenue par I’équation (11). L analyse de Weibull a trois parametres offre plus de sécurité par
rapport a ’analyse de Weibull a deux paramétres par I’'imposition d’une valeur de résilience
seuil dont au-dessus du laquelle le matériau est considéré endommagé, et par conséquent, la
résilience moyenne peut étre écrit : [V] = 3,97+1,808 KJ/m?, [V] = 6,74+2,076 KJ/m? et [V] =
9,753+6,036 KJ/m? pour le matériau-résine RE, le matériau composite DPFE10 et matériau

composite DPFE18, respectivement.

Le coefficient de variation [COV] (Figure 7.4 et Tableau 7.1) du matériau-résine RE présente
des valeurs plus basses par rapport au materiau composite renforcé par fibre de palmier dattier
(DPFE10 e DPFES8) traduisant la faible dispersion des résultats ainsi que la distribution
uniforme des vides et des micros pores au sein du matériau non renforcé. En effet, la méthode
de moulage au contact utilisée pour fabriquer ce composite peut entraine une distribution non

uniforme des fibres au sein du composite. Cette tendance de la dispersion des résultats au choc
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est extrémement importante pour les concepteurs et les ingénieurs et mérite beaucoup

d’attention avant d’utiliser de ce type des matériaux [115].

03 - - )
Weibull 2 2 param éires
;ﬂ_li ] ® Weibull & 3 param étres
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g 0-2 1 © 0.183
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Figure 7.4 : Coefficient de variation des matériaux RE, DPFE10 et DPFE18.

On peut évaluer la fiabilité des échantillons sollicités en choc en se basant sur leur résilience
pour différents niveaux. Les graphiques de probabilité de survie correspondant a la distribution
de Weibull a deux et de trois parametres en fonction de la résilience des matériaux composites
étudiés sont présentés dans les figures 7.5 7.7 et 7.8, on utilise I’équation (Eq. 7.4), qui présente

1
1-Pf(x)

une fonction linéaire (Ln(x),Ln (Ln( ))) avec : —f Ln(a) = C, I’équation (Eq. 7.10)

peut étre tirer :

a = 6(7) (Eq. 7.10)

Les courbes de probabilité de survies tracées sur les Figures 7.5, 7.6 et 7.7 sont d’une valeur
considérable pour le concepteur, elles permettent de déterminer la résilience des matériaux
testés (RE, DPFE10 et DPFE18) a n’importe quel pourcentage de survie. La probabilité de

survie de 90% peut étre déterminée a partir de ces courbes en tracant une ligne horizontale qui
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se croise avec les courbes de distribution de Weibull a deux et a trois parametres. Les valeurs
des points intersectés présentent résilience de deux distributions de Wibull utilisées. Par
exemple, une probabilité de survie de 10% pour le matériau-résine époxy (RE), I’intersection
de la ligne horizontale donne une valeur de la résilience de 1’environ 6,66 KJ/m? et de 4,85
KJ/m? de la distribution de Weibull & deux paramétres et a trois paramétres, respectivement.
Ces valeurs de résiliences et pour le méme pourcentage de probabilité de survie (10%),
devenues a 10,52 KJ/m? et 8,47 KJ/m? pour le matériau composite renforcé par fibre de palmier
dattier (DPFE10).

Probabilité de survie

0 2 4 6 8
Résilience (KJ/m?)

Figure 7.5 : Probabilité de survie du matériau-résine époxy RE.
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Figure 7.6 : Probabilité de survie du matériau composite DPFE10.
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Probabilité de survie
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Figure 7.7 : Probabilité de survie du matériau composite DPFE18.

7.2.1.2. Matériaux composites immergés dans I’eau de mer

L’absorption de 1’eau salée par les composites étudiés entraine un changement physique et
mécanique des propriétés des éprouvettes testées. En effet 1’énergie de choc U, la résilience R
et la ténacité en choc Gic ont subi une diminution remarquable qui augmente avec
I’augmentation de la durée d’immersion (voire Chapitre 6). Le tableau 7.2 rassemble les valeurs
de a, B ainsi que le coefficient de corrélation obtenues par I’analyse la distribution Weibull a

deux et a trois parametres
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Tableau 7.2 : Parameétre de Weibull pour 1’essai de choc Charpy des composites immergés
dans 1’eau de mer.

Durée

Analyse de 5
d’immersion . o Xmin B R [Vl [ET] [CoV]
Weibull
2 paramétres | 9.425 - 7.528 0.956 | 8.850 1.389 0.157
0
3 paramétres | 7.294 2.076 5.578 0.962 | 6.740 1.397 0.207
2 paramétres | 9.128 - 12.304 0.962 | 8.756 0.865 0.099
3 mois
3 paramétres | 7.135 1.988 9.382 0.962 | 6.769 0.864 0.128
DPFE1
0
2 paramétres | 7.437 - 9.919 0.956 | 7.073 0.115 0.121
6 mois
3 paramétres | 5.838 1.988 7.539 0.956 | 5.482 0.147 0.157
2 paramétres | 4.798 - 6.944 0.922 | 4.487 0.759 0.169
12 mois
3 paramétres | 4.007 3.518 5.632 0.972 | 3.705 0.761 0.205
2 parameétres | 16.137 | - 9.753 0.981 | 15.336 | 1.889 0.125
0
3 paramétres | 10.058 | 6.039 5.712 0.986 | 9.305 1.886 0.203
2 parameétres | 14.529 | - 12.446 0.968 | 13.942 | 1.363 0.117
DPFE1 )
3 mois
8
3 parametres | 12.191 | 2.331 10.327 0.945 | 11.610 | 1.355 0.128
2 parameétres | 11.318 | - 7.298 0.975 | 10.610 | 1.715 0.162
6 mois
3 paramétres | 8.842 2.462 5.441 0.974 | 8.158 1.729 0.212
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2 parameétres | 6.663 -

12 mois

5.489 0.946 | 6.15 1.293 0.210

3 paramétres | 5.252 1.403

4.004 0.939 | 4.761 1.786 0.375

Composite DPFE10

Il est bien remarqué sur le tableau 7.2 et la figure 7.8 que le paramétre a (qui représente la

résilience caractéristique dans le contexte de la présente étude) de composite DPFE10 obtenu

par I’analyse de Weibull a deux et trois parametres ont subis une réduction remarquable avec

I’augmentation de la durée d’immersion traduisant 1’effet négatif de 1’absorption d’eau salée

sur le comportement au choc des matériaux étudieés. En effet, le taux de diminution de paramétre

a par rapport au composite DPFE10 non immergé est de I’environ de 3.151%, 21.093% et

49.094% des composites immergés dans 1’eau de mer pour les durées de 90, 180 et 365 jours.

De plus, les valeurs obtenues de 3 sont supérieures a (1), ce qui signifie que les dommages ont

été répartis dans toute la région sollicitée par la charge de choc. Ce qui provoque certainement

une réduction de la rigidité du composite, et par conséquent, une réduction de la résilience du

matériau.

@ Weibull & deux paramétres : LnLn(1/(1-Py))= 7,493Ln(x) - 16,80
AWabull & trois paramétres ; LnLn(1/(1-Pp))— 5,407La(x) - 10,79

LnLn(1/(1-Pp)
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Figure 7.8 : Graphe de probabilité de Weibull de composite DPFE10 immergé dans 1’eau de

mer.

Il important de signaler que les valeurs de a obtenues par la distribution de Weibull a trois
parameétres présentent des valeurs de paramétre moins importantes par rapport aux résultats de
I’analyse de Weibull a deux parametres (Tableau 7.2). Ces résultats confirment la fiabilité de
cette analyse avec des indices de confiances supérieurs a 0.92. L’analyse de Weibull a trois
paramétres (a, B et xmin) considére que le troisieme parameétre (Xmin) n’est égale pas a zéro
(Xmin#0), ce parameétre présente la résilience minimale dans le conteste de ce travail,
contrairement a I’analyse de Weibull a deux paramétres (o, B) qui considére que la résilience
minimale égale & zéro (xmin =0). En effet, I'analyse de Weibull & deux paramétres pour le
composite DPFE10 immergé dans I'eau de mer pendant 90 jours donne une résilience moyenne
d'environ [V] = 8,756 kJ/m2, avec une résilience minimale de zéro (Tableau 7.2). En revanche,
I'analyse de Weibull a trois parameétres presente une résilience moyenne d'environ [V] = 6,769
kJ/mz2, avec une résilience minimale d'environ 1,988 kJ/m?2 (Xmin = 1,988 kJ/m?). Cette derniére
valeur indique que le matériau composite DPFE10 immergé dans 1’eau de mer pour la durée de
90 jours ne peut subir aucun dommage et aucune fissuration pour un chargement de choc
inférieur a cette valeur. Au-dela de cette valeur, le matériau n’est plus en sécurité. Ainsi,
I'analyse de Weibull a trois parametres fournit une plus grande sécurité comparativement a

I'analyse de Weibull a deux paramétres avec une valeur de la résilience moyenne égale a [V] =
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6.769+1.988=8.757 Kj/m?. Cette valeur est trés proche a la valeur obtenue par ’analyse de
Weibull a deux parameétres qui est égale & 8.756 Kj/m?,

La fonction de distribution de Weibull a deux et a trois parametres permet d’établir les courbes
de probabilité de survie du matériau composite DPFE10 pour les trois durées d’immersion dans
I’eau de mer (Figure. 7.9). Ces courbes peuvent étre utilisées par les concepteurs afin de prédire
la réponse mécanique au choc de matériau composite étudié pour n’importe quel pourcentage
de survie. En effet, la résilience du composite DPFE10 est facilement obtenue par le tracage
d’une ligne droite horizontale dans les courbes sur la figure 7.9 pour les deux distributions de
Weibull. Par exemple, pour le matériau composite DPFE10 non immergé, le graphe de
distribution a deux parameétres (Figure 7.9 a) donne une valeur de la résilience de I’environ de
10.529 KJ/m?, et la distribution de Weibull & trois paramétres, la résilience au choc est de
I’environ de 8.47 KJ/m?. Ces valeurs de résiliences et pour le méme pourcentage de probabilité
de survie (10%), devenues & 8.089 KJ/m? et 6.521 KJ/m? (Figure 7.9. b) pour le méme matériau
composite (DPFE10) immergé a I’eau salée pour une durée de 90 jours. Il est déja trouvé dans
le chapitre 6 que la résilience et la ténacité dynamique de composite DPFE10 ont subi une
réduction progressive avec I’augmentation de la durée d’immersion dans 1’eau de mer. En effet,
la probabilité de survie de 10% de la distribution de Weibull a deux parameétres présents une
résilience mécanique de 1’environ de 8.089 KJ/m? (Figure. 7.9 ¢) du composite DPFE10
immergé dans I’eau de mer pour une durée d’immersion de 180 jours, et une valeur plus basse
qui est de I’environ de 5.411 Kj/m? (Figure. 7.9 d pour le composite DPFE immergé dans 1’eau

de mer pour la durée de 365 jours.
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Figure 7.9 : Probabilité de survie du matériau composite DPFE10 immergé dans I’eau de

mer.

e Composite DPFE18

La figure 7.10 présente les résultats de 1’analyse probabiliste de I’essai de choc Charpy sur le

composite DPFE18 immergé dans 1’eau de mer. De plus, la figure 7.10 indique a la fois les
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équations d'ajustement statistique qui ont permet de calculer les différents paramétres de
I’analyse probabiliste de Weibull (Tableau 7.2). Une bonne relation linéaire entre [In(In(1/1-
Pf)) et In(x)] a été observée, des indices de confiances supérieures a 0.92 indiquant la fiabilité
de cette analyse. Les équations probabilistes basées sur la théorie de Weibull permettant de
calculer la résilience caractéristique moyenne correspondant a chaque durée d’immersion dans
I’eau mer. En effet, I’analyse de Weibull de composite DPFE18 non immergé a deux
parametres, présente une valeur de la résilience moyenne de 1’environ de [V] = 15.336 Kj/m2
qui est tres proche aux résultats obtenus par le calcul expérimental (Tableau 7.2). Cette valeur
diminue progressivement avec I’augmentation de la durée d’immersion dans I’eau de mer. En
effet, la résilience caractéristique moyenne est de I’environ de 14.134Kj/m?, 10.610Kj/m? et
6.150 Kj/m? de composite DPFE18 immergé pour les durées de 90 jours, 180 jours et 365 jours,
respectivement. Par ailleurs, I’analyse de Weibull a trois paramétres présents des valeurs de la
résilience moyenne moins importante par rapport aux valeurs de I’analyse de Weibull a deux
paramétres. Cette différence est due essentiellement a la présence d’une valeur minimale de
résilience (Xmin) Utilisée dans la distribution de Weibull a trois paramétres. Cette valeur -dite
seuil de résilience- qui n’est égale pas a 0 indique que le matériau étudie DPE10 peut subir des
dommages de choc lorsque la charge est supérieure a Xmin €t inférieure a la résilience moyenne
(Xmin < X < [V]). Contrairement a la distribution de Weibill a deux paramétres qui présente une

charge maximale de la résilience.

La probabilité de survie obtenue par I’analyse de Weibull a deux et a trois parameétres permet
de fournir une meilleure compréhension du comportement mécanique vis-a-vis le chargement
de choc des composites étudiés, et de calculer une infinité des probabilités de rupture en
fonction de ’amplitude de la charge appliquée. La figure 7.11 (a), (b), (c) (d) présente les
courbes de probabilité de survie DPFE18 pour un environnement sec, immersion de 90 jours
dans I’eau de mer, 180 jours et 365 jours, respectivement. Alors, pour une probabilité de survie
de 99% la résilience moyenne qui correspond a cette probabilité est de I’environ de 6.025 Kj/m?
de composite DPFE18 non immergé (Figure 7.11.a). Pour la méme probabilité de survie (99%),
cette valeur de résilience devenue 6.025Kj/m? pour le composite DPFE18 immergé dans 1’eau

de mer pour une durée de 180 jours (Figure 7.11.c).
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Figure 7.10 : Graphe de probabilité de Weibull de composite DPFE18 immergé dans I’eau de

mer.

Il est bien remarqué sur la figure 7.10 que les valeurs de la résilience obtenues par la probabilité
de Weibull a deux et a trois parametres sont différentes. En effet, pour une probabilité de survie
de 90% avec la distribution de Weibull a trois parametres, la résilience moyenne qui correspond
a cette probabilité est de I’environ de 6.783 Kj/m? de composite DPFE18 non immergé (Figure
7.11.a). Cependant, pour la méme probabilité de survie (90%), avec la distribution de Weibull

a deux paramétres, cette valeur de résilience devient 12.812 Kj/m? pour le méme composite

105



Chapitre 7 : Analyse statistique de données expérimentales de I'essai de choc

DPFE18. Donc, la distribution de Weibull a trois parametres est fortement recommandée pour
ce type de matériau, car elle assure plus de sureté et de stabilité des éléments soumise au

chargement de choc.
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Figure 7.11 : Probabilité de survie du matériau composite DPFE18 immergé dans I’eau de

mer.
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Conclusion générale

Le but de cette recherche doctorale était d'établir les propriétés mécaniques et dynamiques du
matériau composite constitué de fibres de palmier dattier et de résine époxy. Dans le but
d'examiner l'influence du pourcentage de fibres sur la ténacité au choc dynamique, une série
d'échantillons de DPFE a été confectionnée (en utilisant la technique de moulage au contact),

et en exposant I’ensemble de ces échantillons a un environnement agressif tel que 1’eau de mer.

Les résultats montrent que l'ajout de fibres de palmier dattier entraine une amélioration
significative des caractéristiques mécaniques des composites. En particulier, le composite
DPFE18, contenant 18% de fibres, présente une résistance a la rupture supérieure, avec une
augmentation de 42.71% par rapport a la résine époxy seule. Les courbes Force-Déplacement
indiquent une linéarité jusqu'a la rupture, soulignant la fragilité et I'élasticité des matériaux. Les
essais de flexion révelent également que le composite DPFE18 a enregistré une contrainte de
flexion plus élevée avant rupture, ce qui est attribué a I'efficacité du transfert de charge entre
les fibres et la matrice époxy. En revanche, les défauts de fabrication influencent négativement

les propriétés mécaniques, entrainant une dispersion des résultats.

En ce qui concerne les essais de choc Charpy, les composites renforcés présentent une résilience
au choc supérieure a celle du matériau époxy non renforcé, confirmant que les fibres jouent un
role d’obstacle a la propagation des fissures. L approche de complaisance utilisée a permis de
déterminer la ténacité dynamique, révélant que l'augmentation du pourcentage de fibres
contribue a une meilleure résistance aux chocs. Par conséquent, l'intégration des fibres de
palmier dattier dans une matrice époxy non seulement améliore les performances mécaniques,
mais également offre un potentiel intéressant pour des applications dans des environnements

exigeants.

Les tests d'immersion dans I'eau douce et I'eau de mer ont démontré que le taux d'absorption
d'eau est fortement influencé par la nature et le pourcentage de renfort, ainsi que par la duree
d'exposition. Les composites DPFE10 et DPFE18 atteignent des niveaux de saturation distincts,
avec une absorption plus rapide dans I'eau douce que dans I'eau de mer, ce qui indique I'effet

néfaste des sels marins sur le processus d'absorption.

Les matériaux DPFE10 et DPFE18 présentent des seuils de saturation différents, démontrant
une absorption plus rapide dans I'eau douce que dans I'eau de mer. Cela suggére l'impact

réducteur des sels marins sur le mécanisme d‘absorption.
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Les résultats montrent que le composite DPFE18, avec un pourcentage plus élevé de fibres,
présente une capacité d'absorption supérieure, favorisée par la structure hydrophile des fibres.
L'analyse des mécanismes de diffusion a révélé que les deux composites suivent un

comportement pseudo-Fickien, avec une diffusion plus rapide dans I'eau douce.

Les essais menés sur les composites DPFE10 et DPFE18 révelent que I'immersion prolongée
dans l'eau de mer a un impact négatif significatif sur la ténacité au choc des matériaux
composites en fibre de lif de palmier dattier. La dégradation observée est principalement causée
par I'absorption d'eau qui entraine un gonflement des fibres, une détérioration des interfaces
fibre/matrice, et finalement une perte substantielle des propriétés mécaniques. Ces résultats
soulignent l'importance d'évaluer la durabilit¢ des matériaux composites dans des

environnements marins pour leur application dans des structures exposées a ces conditions.

L’analyse statistique basée sur la distribution de Weibull a permis d'explorer en profondeur le
comportement mécanique des matériaux composites en fibre naturelle (DPFE10 et DPFE18)
soumis au chargement de choc. Les résultats montrent que I'immersion dans I'eau de mer a un
impact significatif sur la résilience et la ténacité des composites, avec une diminution
progressive des propriétés mécaniques observée au fur et a mesure que la durée d'immersion
augmente. L'analyse a révélé que le composite DPFE18, bien que présentant initialement une
meilleure résilience, subit également une dégradation importante sous immersion prolongée.
Les résultats soulignent l'importance d'une conception attentive lors de l'utilisation de ces
matériaux dans des environnements marins. En plus, les courbes de probabilité de survies
établées sont d’une valeur considérable pour le concepteur, elles permettent de déterminer la
résilience des matériaux testés (RE, DPFE10 et DPFE18) a n’importe quel pourcentage de

survie.

Enfin, cette étude met en lumiere I'importance d'intégrer des analyses statistiques robustes pour
mieux comprendre et prédire le comportement des matériaux composites, ce qui est crucial pour

leur application dans des conditions réelles.
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