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Joint'Research Unit @ U'FC T — ﬁ-utbm |

¢+ National Center of Scientific Research (CNRS)

¢+ University of Franche-Comté (UFC)

+ National School of Mechanical Engineering and Microtechnology (ENSMM)
+ University of Technology Belfort-Montbéliard (UTBM)

7 research departments

¢+ Applied Mechanics

+ Optics

¢+ Energy

+ Automatic Control and Micro-Mechatronic Systems
+ Micro Nano Sciences and Systems

¢+ Time and Frequency

650 peoples

+ 225 researchers, professors
and assistant professors

¢+ Computer Science

. . . + 150 engineers, technicians
1 microfabrication technology centre and administrative staff

MIMENTO + 275 PhD students

Application fields
MATERIALS
STRUCTURES
ENERGY
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DEPARTMENT OF APPLIED MECHANICS

“Research team”

Damage tolerance and durability of (bio)composites
Resp. Lamine BOUBAKAR

Objectives Industrial partnership
. . . . ALSTOM Transport
Contribute to the development of innovative composite EUROCOPTER
solutions for the weight reduction-of the structures: /in FAURECIA
high-technology sectors (aeronautic, automotive...) THALES-US
ONERA

Multiscale characterizaton and modelling of composite
behaviour and damage under mechanical and
environmental loadings

SNECMA

M Collaborations

ial National
Materials ICB, ICMUB Dijon, IMFS Strasbourg, LGMP Ecole Centrale
Organic Matrix Composite (OMC) Paris, LimatB...

International

Northwestern Polytechnical University (China), Universidade
Federal de Rio & Uberlandia (Brésil), University .of Craiova
(Roumanie), Ecole Normale d’Enseignement Technique

Thermosetting & Thermoplastic matrix
Glass, carbon and natural fibres

Staff

(Algérie)...
+ 1 Professor
+ 4 Associate Professors Key words
* 2 Research engineers (Bio)Composites — Multiaxial fatigue- Multi-scale
+ 6 PhD students characterisation and modelling — Reliabality
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SOMMAIRE

= Fibres libériennes et caractérisation mécanique

= Morphologie
] Section utile
] Fibre unitaire vs. faisceau de fibres

» Influence de la morphologie sur les propriétés méca -~ niques

= Comportement thermo-hygro-mécanique

= Non-linéarité du comportement en traction
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= Phloéme :

Source www.chanvre.oxatis.com

Faisceaux de fibres
¢ primaires

+ secondaires

ba
»
e
-
o

Tige

diameétre 10 a 30 mm

B Xyléme secondaire

Chénevotte

L A
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EHT=14.78 KV

Source www.belca “, e-pyrenees.com e

Défibrage :

séparation des fibres ) Fibre technique = Faisceau de fibres
techniques du reste de la tige quelques dizaines de fibres unitaires

diamétre 100 a 200 um
Fibre/unitaire

diameétre 5-40 pm
longueur: 10-20 mm

[ = Uutbm Mécanique des matériaux biosourcés —  De I'extraction au recyclage,
U'FC T —— r'.'-": conséquences sur les propriétés effectives

Aussois, 20 -24 Janvier 2014

DE FRANCHE-COMTE



A Lo

sciences & te’?:Mlogies

Une morphologie irréguliere et non-uniforme

Sensibilité
température
/humidité

turbostrati
/'004249 15.08kV

. Mécanique
U'FC

UNIVERSITE
DE FRANCHE-COMTE
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\—> s
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M. C. SYMINGTON ET AL.

Table 1. Photomicrographs of fiber cross-sections
at x 50 and x 200 respectively.

Fiber

:

Abaca

Coir

Flax

Sisal

Jute

Kenaf

Hemp
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Une structure complexe et hiérarchisée
s S Eeizgindaire Composants princi‘pagx dg la paroi :
- Cellulose semi-cristalline
Couche pectique - Hémicellulose amorphe
- Lignine amorphe

Paroi primaire

Lumen

T g Amorphous
c‘\,O\a;’:: 1 nEY,O o
| 3 fi,e!,u;%;i cellulese
i &5-Lignin +
[ hemicelluloses

Monoclinic unit cell of Cellulose cristallite Cristalline and

crystalline cellulose (Around 6x6 unit cells amorphous

(~ 7.9 x10.4 x 8 &) Lateral thickness 2-5 nm) cellulose Cellulose microfibril-covered with a

matrix of hemicelluloses and lignins
(Lateral thickness 20-30 nm)
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Platens
Elementary fibre

(about 30 um in
diameter)

Paperframe;

w = 21,81 ym

15,35 pm

Paper frame

M | ength = 27,63 um

Essai de traction
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Dispositifs expérimentaux — traction sur fibre unita ire

# DMA Bose Electroforce: W Platine de microtraction « maison »
+ High'Resolution+ 0.5 um /4.mN ¢+ Résolution : 0.5 pm/2 mN
+ chambre environnementale (T. °C, HR%) ¢ chambre environnementale (HR%)
+ fréquence : QS-200 Hz ¢+ Observation / mesure in situ (MO, DRX)

= .
| '}

UEC

UNIVERSITE
DE FRANCHE-COMTE
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Morphologie ]

= Section utile
= Fibre unitaire vs. faisceau de fibres

» Influence de la morphologie sur les propriétés méca - niques
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Section utile
Forme irréguliére, non-uniforme, présence d’'un vide Section parfaitement cylindrique et
cellulaire (lumen) de forme et taille variable constante le long de la fibre

T

Difficultés expérimentales
pour déterminer la forme et
les dimensions.du-vide
cellulaire sur des fibres
unitaires (besoins de
méthodes non-destructives
et non-invasives)

Approximation (sous-estimation) de la section utile de la fibre
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Section utile

Sous-estimation des propriétés mécaniques

Fibre width

Atrue

= Aslan et al., JMS, 2011 (Lin) g

Lumen

£ 120
= Thomason et al., CSTE, 2011 2
.8 L ] 100 + Sisal o
58
32
ST o,
2 -60% sur rigidite et
-%}.3 résistance (lin et sisal)
» g
w 8
ee
3]
-9
=
L

0 10 20 30 40 50
Fibre Cross Section - Measured (um?2/1000)

= Virk, PhD thesis, 2010 -42% (jute)
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Section utile

Dispersion des propriétés mécaniques

Virk et al.,,CSTE, 2010
05

0.55
04 _ 0.50 1 3
e [ Y
2 oas & ¥
03 & E
§ g 0.40 Y Y
02 P é \ Y
(§ 7 ® St th-CoV f
® Strength [MPa) v SI:::‘nqu;VD
01 v Fracture Strain [%] 030 2
—— Trendline
00 0.25
o I(;O 260 360 25-35 135-45  45-55 55-65 65-75 7585 8595 95-105
Fibre Length [mm] Fibre Diameter (um)
Chanvre HR = 80% E (GPa) UTS (MPa) £ (%)
Mean (+/-SD) 23 +13.5 650 +460 2.65+0.7
Min...Max 5..72.5 115...2115 1.25...4.75
CoV 0.6 0.7 0.25
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Techniques expérimentales : observation de la secti on

I Enrobage + coupe microtome + MO

1 Observation facies rupture

1 Microtomographie rayons X.....

Clair et al. 2005 (bois de Placet et al. 2012 (facies Charlet et al. 2010
tension Peuplier) de rupture) («tomographie X, fibre de lin)

UEC

UNIVERSITE
DE FRANCHE-COMTE
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Morphologie ]

=  Section utile
= Fibre unitaire vs. faisceau de fibres

» Influence de la morphologie sur les propriétés méca - niques
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1000 - .
Virk et al., CSTE, 2011 (Jute, 785 fibres)
o~ 800 4
a
=
£ 800
H
D a0
200 4
o . - - - .
20 40 60 80 100 120 140
Fibre Diameter [pum]
2500 2 ;
o Median value e RH=80% v o0
2000 ° A N v RH=50% S R o
° ad e =arhy=mrhingh o Rimion| o ° 95
Placet et al., ECCM15, 2012 (Chanvre) ° ~ 0 i §,°
= 1500 & o o®
% o = ° DD; 'y
= a3 o g (Y e
g 8 % ° =] V°°
1000 § £ g v
"\:\ 8 ° 2 o o v
° 8 g 2 ° o %
500 ] 8 R S ~ °
[ o
o8 - § g E—— 4 2 &
0 4 5 6 7 8
10 20 30 40 50 ()
n(a,

Diameter (um)

oR dimnue lorsque le diamétre augmente
En accord avec la théorie de Griffith  : la rupture des fibres est pilotée par la présence de défauts
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Diametre — propriétés mécaniques

E dimnue lorsque le diamétre augmente

Summerscales et al;; IMS, 2011 (Jute) Duval et al., Mater Lett, 2011
70
] —— = Linéar 4 804
60 - E=4526-0278d, R'=0.24 ]
’ Natural Log.
E=98.89 - 17.28 In(d), R’= 0.25 )
50 1 , e =
T e s 4 "=
& e ¢ ‘
© 40- 3 -
o
E; £ 40 y L
3 30 o * = =
3 2 " .
= 2 3 =1 R =
> 20 l|"..I' u} =
[ ] | |
a"n N
g
0 iy F s ™ =
0 : - ' - T 5 10 15 20 o5 30 3s 40
20 40 60 80 100 120 140

Diameter [um] Diameter near the rupture point (im)
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Diametre — propriétés mécaniques

Simulation du comportement élastique de la fibre

Modéle micromécanique

g
g (s
S s Couchej - LN — . . I
O
@ 2 J J J J
o ) | ) T 9 1 Qo Qe || €ss
s | S5 — o : : i =i
© 3 = : : J — J J
- N | PR 19z (= Qx Qx ¢z
— 5 i B / j O,
Vide cellulaire ° : | )ox ® ka-zé‘ ) Wm Q66 yZz9
o i AT B -
< \ | LA
Angle des /> I~ i i | 3 N . .
Micro fibrilles : i = basé sur des considérations macroscopiques
= utilise les formulations de la mécanique des milieux
‘% continus
» |a fibre élémentaire est considéré comme un stratifié
composeé de plusieurs couches concentriques
parfaitement cylindriques
Placet et al., JCOMA, 2012 » chaque couche est modélisée comme un matériau

composites a renforts fibres longues

» basé sur une loi des mélanges
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Diametre — propriétés mécaniques

Evolution de E en fonction du diameétre de la fibre selon 4 scenarii d’évolution du lumen en
fonction du diameétre de la fibre

45
(I) Diameétre lumen constant (3.5 um)

— 6— —o |
© o —o |V
% 43 & — =8 ll @ @ @
@ ./‘5‘:9332‘;3%«?\—«\* — - lll
= N —e_ .
5 o ~ Q: e T — (1) Proportion de lumen constante (15%)
g 41 / <8 - T —L -4 T —e< p

\D\\\ -o-\___._-~‘
5 |/ ~Il, © (©
g / T~ T~ |
() 39 — - T -
Z / (/-4 (IM) La proportion du lumen augmente
[ . & .
o / avec le diametre de la fibre
S 37{ &
2 ©

35 (IV) La proportion de lumen décroit
10 20 30 40 50 avec le diametre de la fibre

Fibre diameter (um)

» Effet structural : variation max de 10% de E

» L'effet structural ne peut expliquer seul les forte s variations de E observées expérimentalement
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Morphologie — propriétés mécaniques

Gassan et al., IMS, 2001

40 [
35 |- Increaséin 1/2 of large
axis of lumen
£
Z 30
>
»
w
25 |- Strive against 8 - layered anti-
symmetrical laminated model
(model A) Circular cross sectipn
20 [ i | | i, 8
0 0.2 0.4 0,6 08 1

Geometry of the ellipse "b/a"

=" "

insl-ao.:sol.-mim ] +Bs,

-0,
r =,

primary wall

UEC

UNIVERSITE
DE FRANCHE-COMTE

&

e B0
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Comportement thermo-hygro-mécanique ]
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30 ez . .
= Propriétés dimensionnelles
25 = Propriétés mécaniques
20
2 s
=
S. Okubayashi et al. / Carbohydrate Polymers 58 (2004) 293-299
10
5 - @  Adsorption-cxperiment 2 @
©  Desorption-experiment . 4\ 3 @
— Computation OH é" 5H
0 ¢ T T T T e } : X | : gt e,
0 20 40 60 80 100 _[ \ OH M
RH (%) 7 1 S
a: crystallites 1: external sorption : direct water molecule
b: amorphous regions 2: sorption onto amorphous region
c: interfibrillartie molecules 3: sorption onto inner surface : indirect water molecule
d: void 4: sorption onto crystallites
Fig. 4. A schematic diagram of direct and indirect moisture sorption onto external surface (1), amorphous regions (2), inner surface of voids (3), and
crystallites (4).
H = Uutbm Mécanique des matériaux biosourcés —  De I'extraction au recyclage,
U"FQ 17— Li%'—": conséquences sur les propriétés effectives
UNIVERSIT =1
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Humidité Relative — Propriétés mécaniques

Poster Ousseynou CISSE

|
= 60 - N\ By A Y 4 1 Placet et al., JMS, 2012
@© |
% 50 V o T 4 y . 1 — Placet et al., ECCM15, 2012
S a I
2 40 =]/
3 30 0.168 GRa/%RY
g N . AN " 4 INT -'1 y - 95M percentiles point
7)) 20 jo'105 CPaloRH y I | 4 90" percentiles point
o — I | : I]T
g 6 | S Medianvalue -»— | |pterQuartile Range
§ o =T8T
> 4 - -L I 10™ percentiles point
0 | | < i =/5"percentiles point
10% 25% 50% 80%

Relative Humidity (%)
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Simulation du comportement hygro-€élastique

Maodele inspiré des travaux de :

Neagu & Gamstedt..J Mater Sci 42:10254-10274 (2007)
Marklund & Varna. Appl Compos Mater: 16:245-262-10274 (2007)

( o, | [ €12 ,ci3] cfAND QT ¢ Uy, 3 (B
oy Ciz 652 | 3o, VN0 r~(ugp+ u,) B>
: o: | _ |1 e caff caa 0 0 u;.:_ - B3 L AC
a0, Cla €4 €3 cq4 20 0 o A u g B
Bz 0 0 0 O Vessgess U+ Uy 0
Lao), LO 0 0 0 o6 gesdyf \ripirnscad,f#r o)y, L0,

Moisture influences the dimensions and mechanical properties of amorphous components

) 40 1.4
Cousins,
1976, 1978 - p Lo
5:— 301 —Hemicellulose 2 14
8 25- oin Dgnin g
c ® 0.8
8 20 <
° 8 05+
3 151 aw® =
2 P T L g 0.4 4
2107 e 2
54 .. 0.2
0 &= = T T T T 0 T T T T
0 20 40 60 80 100 0 20 40 60 80 100
Relative humidity (%) Relative humidity (%)
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Simulation du comportement hygro-€élastique

50000
= — —n Experimental
| | | _— Model
40000 [ omereeesmennnngnig R -
1 © S0 0anaga, L 1 1
000000, i
ha s VY %M%
! ! ! LT,
30000 f—n B o e BNl S SR o /,’“ ffffffffffffffffffff -
< : ! L L7 :
o : PR
=3 1/ . xS
W P | 1
20000 p— PR S A IS IR RN -
10000 -1 fffffffffffffffffffff ffffffffffffffffffff -
O A A A A
0 20 40 60 80 100

Humidité relative (%)

Les modeles actuels ne sont pas capables de reprodu ire le comportement observe
expérimentalement
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Humidité Relative — Comportement mécanique

Fluage mécano-sorptif

8%RH/min 20%RH/min
1 : : : ‘
0.3 ‘ ‘ ‘
T AIRY TSN R 80
0.8’ r ‘ ‘( \‘ / ‘ ‘ ‘ | ‘ ') - /5\ 025’ | —~
o TTNS S S
‘ [ ‘ \ b 4 9_,
— b ‘ 1602 0.2 60 >
0.6 | 12 < =]
< | E S €
» -4 g 3 2
% 0.1 £
) ©
: 120 120
0.2 — Strain (%) o 0.05¢ = |—Strain (%) N IR O I evx
~ RH (%) “RH (%)
% o5 1 15 2 25 @ % 0.5 1 15 2 28
Time (s) % 10° Time (s) x 10"

Much greater creep in cyclic humidity conditions th an in constant environment at the high-humidity
is observed only for high rates of RH variation. => Mechano-sorptive effect

Cisse O, Placet V, Boubakar ML. Mechano-sorptive creep in single hemp fibres. Composites Week
@Leuven, Leuven, Belgium, 16-20 Septembre 2013
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Humidité Relative — Comportement mécanique

Activation du couplage traction/rotation

Rotation induite sous contrainte
mécanique par un gradient d’humidité
: relatiive

20

ﬁ?th Cycle

.r'

Rotation (°)
o

c:w
v
‘ ﬁgﬁ‘ b Fust Drying
0 ~1stt Cycle
-10
0 20 40 60 80 100

Relative Humidity (%)

Fig. 9 Angles of rotation about the fibre axis versus percentage of
relative humidity, for an elementary hemp fibre at a constant stress of
40 MPa. Direction of circular motion: (4) counter-clockwise (CCW)
and (—) clockwise (CW)

Placet V, Cisse O, Boubakar ML. Influence
of environmental relative humidity on the
tensile and rotational behaviour of hemp fibres.
Journal of Materials Science 47(7):3435-3446,
2012.
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Humidité Relative — Comportement mécanique

Activation du couplage traction/rotation

X, Y, Z stage Load sensor
Camera {fibre positioning) {measuring range 1N, resolution 1 mN)

Environmental chamber
{Relative humidity 10-85%)

Clamps

Paper frame

Contactless angular
sensor

Contactless displacement
microsensor

{measuring range 500 um,
resolution 100 nm)

/ { Contactless electromagnetic mover

Rotation (o, 0) stage X, Y, Z stage M capagity 200 mN

{mover positioning)

DE FRANCHE-COMTE
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Start of cyclic

tensile loading

A
| " m v

sciences & tec%logles é 80 /_— 80
= i {
-‘% 60 : 60
Humidité Relative — Comportement m{FiRure ; 40
s AN .5
Activation du phénoméne de rigidificai@  *° 3
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Traction / Non-linéarité

Courbes-types identifiées sur 300 essais de tractio  n sur fibres élémentaires
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Traction / Non-linéarité
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Traction / Non-linéarité

B Des répercussions possibles a I'échelle du composite

Composite UD lin/époxy

ﬁwah et al. Compos Sci Technol 72:1909-1917, 201A
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Q Origine de'la non-linéarité

Hypothéses de la littérature

1 Flambement'de la paroi cellulaire

Page et al. Nature 229.,(1971):252-253 10 '
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Strain (%)

2. Réorientation des microfibrilles
(en particulier dans les zones de dislocation)

3. Endommagement

4. Comportement plastique
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O Ré-orientation des microfibrilles Détermination : AMF + déformation des cristallites de cellulose
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= Réorientation insuffisante pour expliquer la forte rigidi fication

-> cristallisation de la cellulose amorphe?
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0 Ré-orientation.des microfibrilles

W In situ PLM

Fixed part

Loading step .'

i
¥
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" Réorientations pour les contraintes élevées
= Réorientations partiellement réversibles

" Réversibilité dépend du temps  (phénoménes
viscoélastiques)
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O Un nouveau scénario baseé :

= Phénomeénes viscoélastiques
= Réorientation des microfibrilles

= Cristallisation sous/contrainte
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Glissement aux interfaces microfibrilles/matrice +
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U Modélisation

% s Implémentation dans ABAQUS ®
° L .
2l R 1 é = Diameétre extérieur : 26,6 pm
Q 2
n a Di \ .
3 | s ) Microfibril Diametre lumen : 9 um
IS 3 o
o \g = Longueur : 1-8 mm
a
Vide cellulaire %
o
N
Angle des % \F l
Micro fibrilles Y Sy oy 1#eas )
Propriétés homogénéisées de la paroi
= basé sur des considérations macroscopiques, utilise les formulations de la mécanique S,
des milieux continus D G
E (OFa) o
= |a fibre élémentaire est considéré comme un stratifié composé de plusieurs couches E; (GPa) 11
concentriques parfaitement cylindriques (adhésion parfaite entre les différentes
couches) G (CED 25
G+7 (GPa) 4,6
= chaque couche est modélisée comme un matériau composites a renforts fibres longues : 0.153
LT ’
Nrr 0,2

= basé sur une loi des mélanges
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Navi & Sedighi-Gilani, 2006

Nilsson & Gustafsson, 2007

Comportement élasto-dissipatif
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U Modélisation — Ré-orientation MF sous sollicitation
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U Modélisation — Défauts

Thygesen/et alsind CropsProd 24 (2006) 181-185
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Thygesen & Gierlinger. Journal of Structural Biology 182 (2013) 219-225
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Conclusions

Caractérisation des fibres végétales : difficultés et précautions

»  Faisceau.0u fibre Wnitaire Q Organisation de la paroi cellulaire
=  Défauts initiaux =  Composition
()
8 = Vrillage initial . Microstructure / ultrastructure
c
) N , . . s . .
= *=  Histoire thermo-hygro-mécanique de layfibre Q Propriétes de la paroi cellulaire
:q:) - (mécaniques, hygro-expansion)
o =  Section utile, morphologie o
) N . T =  Propriétés méca. des
= O Conditions d’essais % polyméres constitutifs (i situ )
= . , : e,
o = Vitesse d'essai § = /“€Coef. d’hygro-expansion
‘% . Conditions aux limites (rotation libre/bloquée; O Comportement
® encastrement)
© N _ . Lois'de.comportement
O . Conditions hygro-thermiques
) o o =  Lois d&volution.des
O Determination des proprietes parameétres micrgstructuraux
" Non-linéarité de la courbe de traction .

Couplages

. Prise en compte des couplages (mécanosorptifs et
mécaniques)
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