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NOMENCLATURE ET ABREVIATIONS

ANOVA : Analyse de variance (Analyze Of Variance)

CNC : Centre d'usinage vertical

Fd: Facteur de delaminage

IRTF : Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier

GL : Longueur de mesure (distance entre les mors de la machine d’essai).
LS : la méthode d’estimation (Least Squares estimate)

MEB : Microscope a balayage électronique.

NaOH : Hydroxyde de sodium

RSM : Méthodologie de surface de réponse

RNA : Réseaux de neurones artificiels

RMSE : L'erreur RMS

RNA : Réseaux de neurones artificiels

RMSE : L'erreur RMS

WEF: Fibres de washingtonia filifera

NWF : Fibres non traitées du Washingtonia Filifera

TINW : Fibres du Washingtonia Filifera traitées a 1% de NaOH
T3NW : Fibres du Washingtonia Filifera traitées a 3% de NaOH
¢ : Déformation a la rupture en traction (%).

6 : Contrainte a la rupture de traction (MPa).

E : Module de Young de traction (MPa) ou bien (GPa).

gr . Déformation a la rupture de flexion (%).

of: Contrainte a la rupture de flexion (MPa).

E:: Module de Young de flexion (MPa) au bien (GPa).

F : Force maximale (N).

GL : Longueur de jauge

HSS_TiN : Foret hélicoidal de précision en acier rapide revétu de Nitrure de Titane
Dép : Déplacement maximal (mm).

V : Vitesse d’essai (mm/min).

h : L’épaisseur des éprouvettes (mm).

L : Longueur totale des éprouvettes (mm).



| : La distance entre appuis des éprouvettes (mm).

b : Largeur des éprouvettes (mm).

S : Section des éprouvettes (mm2)

E: le module de Young en (GPa)

a: I’épaisseur de 1’éprouvette (mm),

lo: la longueur initiale (mm),

m,: Module de Weibull pour la contrainte a la rupture.
me : Module de Weibull pour le module de Young
Xi: Variables de prédiction codées appelées facteurs
B: Coefficient de régression

Dmax : Diamétre maximal du trou

D : Diametre initial du trou

Wmax : Largeur maximale de la zone endommagée
W : Largeur initiale de la zone endommagée
Amax : Surface maximale du trou

Atrou : Surface initiale du trou

d : Diametre du foret

N : Vitesse de coupe

f : Vitesse d'avance

CV% : Coefficient de variance

R?: Coefficient de détermination

EQM : Erreur quadratique moyenne ( en anglais :MSE)
P : Probabilité de survie

F : coefficient de Fisher



Résumé

Plus de 50 ans aprés leur introduction dans les secteurs de la construction tels que
I'aéronautique, l'automobile, la construction, les produits de consommation, etc., les fibres
naturelles suscitent toujours l'intérét des scientifiques et des chercheurs, car leur utilisation
dans les composites polymeres renforcés continue de permettre aux concepteurs industriels
de trouver des solutions intelligentes pour surmonter les problemes de vieillissement des
infrastructures, qui ne cessent de s'aggraver. Ces fibres sont peu colteuses, de faible densité
et possédent des qualités uniques comme la non-abrasivité et la biodégradabilité qui les
rendent écologiques et a faible impact sur I'environnement. La Washingtonia Filifira (WF),
I'une de ces fibres végétales, étant facilement accessible sur les quatre continents, attire
I'attention des chercheurs en tant que substitut potentiel de fibres telles que le verre et les
fibres synthétiques.

La determination des caractéristiques mécaniques des fils veégétaux de la WF soumis a une
charge de traction constitue la premiére étape de cette recherche. En vue de vérifier le degré
de divergence de ces fils naturels, des essais de traction ont été réalisés sur plus de 150 fibres
pour cing lots d'essai. Pour vérifier I'impact de la variation sur la contrainte de traction, la
déformation a la rupture et le module d"Young des fibres végétales, pres de 30 échantillons
ont été prélevés et soumis a des essais de traction pour une longueur de jauge (GL) de 50
mm. Des distributions de Weibull a deux et trois parametres ont été utilisées pour examiner
les données. L'analyse de la variance réalisée a l'aide du logiciel Minitab a révélé une
sensibilité considérable des caractéristiques mécaniques des fibres végétales.

La deuxiéme partie de cette étude a pour but d'examiner les effets des paramétres de forage
sur le facteur de délamination (Fd) pour notre matériau biocomposite renforcé par des fibres
de Washingtonia Filifera. Les vitesses de coupe (500, 1500 et 2500 tr/min) ont été choisies en
fonction de la bibliographie sur le percage a sec sans huile minérale de transfert de chaleur et
une vitesse d'avance (50, 100 et 200 tr/min), qui varie a son tour en fonction du diameétre des
forets. Trois forets en nitrure de titane (HSS_TiN) de différents diametres (5, 7 et 10 mm) ont
été utilisés pour les tests. Les techniques ANOVA ont été utilisées de différentes manieres
pour examiner les résultats. La technigue ANOVA a été utilisée pour le biocomposite
développé a base de fibres Washingtonia Filifera de 10 mm & base de matrice en résine
époxy. Pour simuler les essais expérimentaux, I'approche RSM a été utilisée pour I'analyse
statistique afin de prédire les facteusr de délaminage du biocomposite renforcé par des fibres
de Washingtonia Filifera en fonction des paramétres de forage, les résultats des modéles
numeériques sont comparés aux résultats expérimentaux.

Mots-clés

Washingtonia Filifera, comportement en traction, distribution de Weibull, propriétés
mécaniques.



Abstract

More than 50 years after their introduction into construction sectors such as aeronautics,
automotive, construction, consumer products, etc., natural fibers continue to arouse the
interest of scientists and researchers, as their use in reinforced polymer composites continues
to enable industrial designers to find intelligent solutions to overcome the ever-increasing
problems of aging infrastructures. These fibers are low-cost, low-density and possess unique
qualities such as non-abrasiveness and biodegradability, making them ecological and low-
impact on the environment. Washingtonia Filifira (WF), one of these plant fibers, is readily
available on all four continents, attracting the attention of researchers as a potential substitute
for fibers such as glass and synthetic fibers.

Determining the mechanical properties of WF plant yarns under tensile load is the first step in
this research. In order to verify the degree of divergence of these natural yarns, tensile tests
were carried out on over 150 fibers in five test batches. To verify the impact of variation on
tensile stress, strain at break and Young's modulus of the plant fibers, nearly 30 samples were
taken and subjected to tensile tests for a gauge length (GL) of 50 mm. Two- and three-
parameter Weibull distributions were used to examine the data. Analysis of variance using
Minitab software revealed considerable sensitivity in the mechanical characteristics of plant
fibers.

The second part of this study aims to examine the effects of drilling parameters on the
delamination factor (Fd) for our biocomposite material reinforced with Washingtonia Filifera
fibers. Cutting speeds (500, 1500 and 2500 rpm) were chosen according to the bibliography
on dry drilling without mineral heat transfer oil and a feed rate (50, 100 and 200 rpm), which
in turn varied according to drill diameter. Three titanium nitride (HSS_TiN) drills of different
diameters (5, 7 and 10 mm) were used for the tests. ANOVA techniques were used in
different ways to examine the results. The ANOVA technique was used for the biocomposite
developed from 10 mm Washingtonia Filifera fibers based on an epoxy resin matrix. To
simulate the experimental tests, the RSM approach was used for statistical analysis to predict
the delamination facteusr of the biocomposite reinforced with Washingtonia Filifera fibers as
a function of drilling parameters, with the results of the numerical models compared with the
experimental results.

Keywords

Washingtonia Filifera, tensile behaviour, Weibull distribution, mechanical properties.
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Introduction Générale

Introduction générale

L’adoption des fibres naturelles sous forme de renforcement des matrices
thermoplastiques dans les matiéres composites ne cesse d’augmenter & cause de leurs valeurs
environnementales. Sur les marchés, les fibres végeétales sont plus abondantes et moins chers,
avec une haute diversité .L’objectif principal de I’adoption de ces fibres comme renfort dans
les matériaux composites est d’atteindre une liaison adéquate entre la matrice
thermodurcissable et les fibres. Le fait que les fibres végétales sont congu essentiellement de
cellulose les rends absorbantes a 1’cau et I’humidité, pour cette cause il faut réaliser une
meilleure cohésion pendant I’attachement des fibres sur la matrice lors de I’étape du mélange
pendant 1’¢laboration du bio-composite afin d’¢largir le domaine de [’utilisation de ce

nouveau matériau.

L’Algérie posseéde des ressources naturelles renouvelables trés importantes et

parmi ces ressources, le palmier décoratif du Washingtonia Filifera.

Dans ce travail de thése on s’intéressera au développement de nouvelle
génération de bio-composite constitué de fibres végétales courtes du Washingtonia Filifera et
d’une résine polyester. La premiere question a résoudre est : quelle est la maniére d’extraire
la fibre végétale sans I’abimer, et la seconde question est comment réaliser une bonne liaison
entre les composants de notre jonction fibre-matrice, aprés 1’application de différents
traitements chimiques appropriés. La caractérisation mécanique et I’endommagement, des
résines polyesters, des fibres ainsi que des bio- composites sous chargement statique et/ou
fatigue cyclique, sous différentes sollicitations & savoir la traction, ainsi que de
I'endommagement pendant 1’usinage de ces matériaux biocomposites a renfort de fibres

végétales.
Dans ce cadre notre travail est divisé en quatre chapitres:

A D’entéte des chapitres, nous présentons une bibliographie récapitulative autour
des fibres cellulosiques et les matériaux composites. Il sera consacré a la présentation des
plantes des Washingtonia Filifera et ses composantes, a exposer en premier lieu la
composition chimique de ces fibres tel que la cellulose qui est la composante dominante puis
I’hémicellulose ainsi que la lignine et d’autres constituants. Nous abordons également les
derniéres connaissances scientifiques a propos des fibres cellulosiques avec de différentes
méthodes de traitements chimiques des fibres et des diverses voies d’extraction de

ces derniéres seront également décrites. Ensuite, nous évoquons les matériaux
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composites a matrice polymere et renfort a base de fibres cellulosiques, en donnant des
exemples d’utilisation de ces matériaux dans différents domaines. Pareillement les
polyéthylénes & haute densité seront aussi présentés ainsi que les résines thermo durcies et
thermoplastiques et leurs caractéristiques et utilisations.

Le deuxiéme chapitre sera consacré a la description du matériel utilisé, a savoir
les moules d’échantillons, les Machines a compression, Machine mélangeur a deux cylindres.
Nous exposerons également le matériau utilise dans cette recherche et la technique
d’extraction de la fibre du Washingtonia Filifera, ainsi que les différentes techniques de
traitement en NaOH, nous présenterons le matériel utilisés pour les essais mécaniques tel que
les essais de traction, et essais chimiques comme le FTIR en passant par le microscope
optique et le SEM, a la fin on présentera la machine de percage utilisée ( une fraiseuse

universelle), avec les méthodes d’expérience proposées.

Dans le troisieme chapitre on présentera et discutera les résultats du comportement
en traction des fibres du WF tel que la contrainte, le module de Young et la déformation a la
rupture, une approche statistique basée sur la méthode d’Anderson-Darling et la distribution

de Weibull sera exposée.

Apres avoir expliqué dans le quatrieme chapitre le principe et la fagon de 1’arrachement
de la matiére pendant l’usinage des matériaux composites renforcés par des fibres
vegeétales, nous somme passer a la prédiction de la performance de notre biocomposite en
percage, en passant par 1’¢laboration de trois différents biocomposites NWF, TIWF et
T3WEF. Ensuite la caractérisation chimique de nos matériaux polymeres renforcés de fibres
courtes du WF, traitées et non traitées par NaOH pendant 12 heures. Aprés nous avons
démontré I’impact des grandeurs et des facteurs du percage sur le coefficient de délaminage,
pour valider ces résultats par les méthodes statistiques : 1’analyse de variance ANOVA et

I’optimisation des conditions de percage des trois échantillons par la méthode RSM.

Ainsi nous aboutirons a la fin a des recommandations d’usinage mieux adaptées pour

notre matériau biocomposite.
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ETAT D’ART : MATERIAUX BIOCOMPOSITES A MATRICE
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Chapitre I :

Etat d’art : Matériaux Biocomposites a Matrice Polymeére et Renfort de Fibres
Végétales

.1 Introduction

L’application des fibres naturelles occupe une grande importance dans la valorisation
de la biomasse, d’un c6té I’exploitation industriclle des matiéres plastiques cherche a
diminuer les ressources pétroliéres et avertir les populations de I’impact négatif des matériaux
plastiques sur notre environnement (émission du CO5,), et de I’autre coté les lois écologiques
mondiales actuelles se basent sur trois principes: en premier lieu la préservation de
I’environnement et des étres vivants, en second lieu la diminution de la pollution par la
réduction des déchets et des matiéres polluantes, et en dernier I’échange total ou partiel des
produits pétrochimiques et leurs dérivés par des ressources renouvelables et recyclables, ces
matériaux issus de la biomasse présentent plusieurs avantages notamment la diminution des
rejets de gaz carbonique, ils sont le plus souvent biodégradables et/ou composables et/ou
biocompatibles en plus de leur image positive de matériaux biosourcés dans I’opinion
publique [1], Ces fibres sont moins couteuses et moins denses et possédent des propriétés
spécifiques, par exemple elles sont non abrasives et biodégradables et écologiques et ayant

un faible impact sur I’environnement.

L’utilisation des fibres naturelles dans les composites existe depuis des milliers de
siécles. On la trouve chez les pharaons sous forme de produits de construction tels que le
mélange de la paille a I’argile pour durcir la construction des murs de leurs maisons[2] [3].
Ces derniéres dizaines d’années ; les industriels ou les chercheurs se sont intéressés a ces
composites a renfort naturel ou comme charge.

Une grande partie de ces fibres est valorisée comme source de renforcement dans
I’industrie d’automobile, maritime, du papier, d’emballage ou de panneaux de particules [4] .
Les fibres naturelles se classent selon leurs origines en trois catégories principales, animales,
minérales et vegétales, cette derniére se divise en deux grandes familles, les fibres de bois et
les fibres agricoles [5]. L'une des principales remarques que l'on peut faire entre les
différentes fibres est de savoir s'il s'agit d'une fibre animale ou d'une fibre végétale. Les fibres
animales comprennent plusieurs constituants, par exemple la laine naturelle qui provient la
plupart du temps du mouton pour ses propriétés exceptionnelles, mais, elle peut aussi étre
issue de la chévre pour le fameux cachemire ou le mohair, du yack et de I'alpaga (une sorte de

lama), y a aussi la sublime laine angora produite par le lapin. La plus connue des fibres
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végétales est celle du coton, une plante qui donne un tissu souple, confortable et absorbant.
Aujourd'hui plusieurs fibres végeétales sont développées telles que la fibre du bambou [6] qui
est appréciée pour ses propriétés climatisates et antistatiques.

Ce chapitre est dédié a la présentation des fibres végétales provenant de Washingtonia
Filifera. Nous aborderons également les connaissances actuelles sur les fibres naturelles, en
mettant I'accent sur les fibres végétales, ainsi que les différentes méthodes de modification
chimique et d'extraction. Ensuite, nous examinerons les différentes définitions des matériaux
composites fournies par plusieurs chercheurs en fonction de leurs études dans le domaine.
Nous présenterons également la composition de quelques matériaux composites et les
propriétés de la matrice polymeére choisie, a savoir la résine époxy. Enfin, nous expliquerons
la procédure de mise en ceuvre des matériaux bio-composites renforcés par ces fibres traitées.
I. 2 Les Fibres naturelles

Les fibres naturelles se trouvent dans les plantes, les animaux et les minéraux ; elles
apparaissent spontanément dans la nature et/ou sont cultivées dans le cadre d'activités

agricoles [7]. Parmi ces fibres, on distingue trois grandes divisions (Figure 1-1), & savoir :

a) Les fibres vegétales qui se différent selon leurs sources, on distingue celles qui
proviennent des tiges et des plantes tels que le jute, le lin, le ramie et le chanvre, on
les appelles fibres libériennes ; et les fibres dures qui proviennent d’écorce de fruit,
des troncs de la plante et des feuilles; la troisieme catégorie est celle des fibres
extraites des poils et des graines fondamentales comme le coton et le kapok.

b) Les fibres animales sont regroupées en trois catégories principales : la laine, qui est
un matériau d'origine animale composé de fibres kératiniques provenant de moutons,
brebis ou agneaux ; les poils, issus de chevres ou béliers ; et la soie naturelle, qui est
produite depuis 3000 ans par les chenilles de papillons, comme le bombyx du mdrier.

c) En ce qui concerne les fibres minérales, leur utilisation dans les textiles nécessite la
production de fibres spéciales a base de minéraux. Apres divers traitements tels que le
concassage, le tamisage et la fusion, ces produits minéraux deviennent plus légers et
stables. Les fibres minérales sont classées en deux catégories : les fibres
traditionnelles, telles que lI'amiante, la sépiolite et la wollastonite, extraites de la
nature sous forme de roches ; et les fibres minérales synthétiques, produites en atelier
a des températures élevées depassant les 1300 degrés Celsius, telles que les fibres de

verre, les fibres de zircone et les fibres d'alumine.
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Fibres Naturelles
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Figure 1. 1 Classification des fibres naturelles avec quelques exemples [7]

1.3 Les fibres vegétales du palmier du Washingtonia Filifera
1.3.1 Les palmiers du Washingtonia Filifera (Classification, Origine et Description)

Les chercheurs montrent un intérét croissant pour les fibres du Washingtonia Filifera
parmi les fibres lignocellulosiques utilisées dans la construction biologique fibrillaire. En

effet, les fibres de WF présentent plusieurs avantages. Tout d'abord, elles proviennent d'une

7
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ressource naturelle abondante et peu colteuse, presente sur tous les continents, notamment en
Amérique du Sud ou elles sont originaires. On peut également les trouver en quantités
modérées en Afrique et en Asie, car ce palmier est largement commercialisé comme arbre
décoratif. Le palmier du Washingtonia Filifera est 1’'une des rares ressources végétales qui n'a
pas été massivement exploitée [3] vu sa lente croissance. Les palmiers du WF sont répandus

partout dans le monde, on les trouve sur les quatre continents (Figure 1.2).

Washingtonia est une espece de palmier qui fait partie de la famille Arecaceae, qui a
été appelée ainsi en mémoire du président américain George Washington, il est classifié du
regne Plantae, de la division Magnolophita, de la classe Liliopssida, d’ordre Arecales, de la
famille Arecaceae et sous famille Coryphoideae, la tribu Corypheae, sous-tribu
Livistoninae, il partage sa sous-tribu avec 11 autres genres: Acoelorraphe, Brahea,
Pritchardia, Serenoa, Livistona, Colpothrinax, Copernicia, Pholidocarpus,
Johannesteijmannia, Licuala, Pritchardiopsis. Pour son statut de conservation, le palmier

Washingtonia est quasi menace (Figure 1.3).

Statut de conservation UICN
Eteint Menacé Prer%frg.un
| —— |

EX) EW [CR [EN)/VU @ LC

b\

NT : Quasi menace

Figure 1. 2 Fibres des palmes Figure 1. 3 Norme mondiale de protection

Le genre de palmier Washingtonia comporte deux espéces :
a) Le Washingtonia Filifera appelé aussi Palmier a jupon ou Palmier Californien ou
méme Palmier jupon de Californie (Figure 1.4) caractérisé par un diametre d’Adulte :
01.00 meétre, une rusticité de -10° / -12° c, bien exposé au soleil, implanté dans un sol
drainant
b) Le Washingtonia Robusta, se remarque du washingtonia filifera par sa forme tres
élancée (Figure 1.5) caractérisé parses stipes marrons cylindriques, rugueux,

conservant les bases des feuilles, son feuillage est persistant, vert brillant, orbiculaire
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(1 m de diameétre), segments piquants, pétioles épineux de plus d’un métre avec une

croissance lente et hauteur de 25 métres
Une fois le palmier Washingtonia installé, il présente une adaptation parfaite a la sécheresse
et peut tolérer des températures allant jusqu'a -8°C. Pour son entretien, il est important de le
protéger du gel et d'arroser régulierement les jeunes palmiers aprés leur plantation, tout en
enlevant les palmes desséchées. Ce palmier peut étre utilisé en groupes d'individus ou comme
arbres d'alignement le long des rues et des avenues, et il peut également supporter une
plantation sur de grandes distances.

Figure 1. 4 Washingtonia Filifera Figure 1. 5 Washingtonia robusta

Il est originaire du sud-ouest des Etats-Unis, en particulier de la Californie et du sud-
ouest de I'Arizona, ainsi que du nord-ouest du Mexique. Dans ces régions arides, on le trouve
généralement sous forme de colonies dans les canyons et les gorges humides. Les deux
espéeces sont également largement cultivées en dehors de leur habitat naturel, notamment dans
les pays a climat tempéré, en raison de leur bonne résistance au froid, pouvant supporter des
températures allant jusqu'a -10/-20 °C. Elles sont plantées dans les jardins et les zones

urbaines pour leur croissance rapide et leur aspect décoratif.

1.3.2 Morphologie du palmier WF
L’¢étude des interactions entre les fibres du Washingtonia et les composites demandent

la connaissance de la structure et la composition du palmier méme. Tout palmier est constitué
de trois principales parties :

a) Letronc
Appelé également « stipe », il a généralement le méme diametre de bas en haut, sauf aux
périodes de manque de nutrition qui sont traduits par un rétrécissement de ce dernier.

b) La couronne
C’est I’ensemble des feuilles de pétioles trés robustes et épineux, qui se trouvent au sommet

du stipe.
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c) Les palmes
Se sont de longues et grandes feuilles, leurs formes se différent d’une espéce a une autre, sa

croissance se fait en général par unique bourgeon terminal.

5 / Penne
3 Rachis
2 -
Epines
1
Pétiole
4

Figure 1. 6 Constituants d'un palmier et d'une palme

1.3.3. Structure des fibres du palmier Washingtonia filifera
Le palmier du Washingtonia filifera a une structure fibreuse, on distingue cinq types de
fibres (Figure 1.6) :

(1) Fibres du rachis et du tronc ;

(2) Fibres de tige au niveau des pédoncules ou des grappes ;

(3) Fibres de feuilles ;

(4) Fibres des pétioles (la base des palmes sur le tronc) ;

(5) Fibre de life (la bourre fibreuse qui recouvre le tronc).

Les fibres de Washingtonia utilisées ont 1’aspect des fibres multicellulaires. En coupe
transversale, les faisceaux de fibres sont constitués d'environ 100 a 200 cellules individuelles
qui sont liées entre elles par des gommes naturelles. Les cellules individuelles sont
constituées de parois épaisses avec une lumiere centrale et la forme d'une cellule unique est
polygonale. La section transversale des fibres du washingtonia n'est ni circulaire ni de
dimension assez uniforme. La surface de la fibre présente de multiples nceuds et rayures, ce
qui indique la présence de nombreuses cellules individuelles alignées en paralléle pour
former le filament de la fibre.

10
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1.3.4 Composition chimique des fibres du WF

Les constituants chimiques du Washingtonia ressemblent a celle du palmier dattier.
Les composantes principales des tiges du washingtonia sont la cellulose, I’hémicellulose et la
lignine, qui représentent un grand pourcentage de la masse globale, seulement la teneur de
ces ¢léments varie d’un palmier a un autre ou dans le méme palmier suivant le membre soit le
tronc, le bois du palmier, les palmes, les folioles ou les fruits [8][9][10][11], comme elle varie
aussi suivant 1’dge et les conditions environnementales de la croissance du palmier
[10][11][12][13]. Le reste des constituants sont les extractibles, les hémicellulose et la
lignine, toute fois les pourcentages de chaque constituant mentionné dans plusieurs études
sont rapprochés pour le méme organe. Le tronc du palmier est trés riche en cellulose avec un
taux moyen de 37%, puis vient I’hémicellulose d’ordre de 28% , enfin celui de la lignine avec
un taux moyen de 27% [11]. Les taux moyens des composants chimiques de différents types
de fibres du palmier du Washingtonia Filifera sont presque identiques a ceux du palmier
dattier cités dans le Tableau 1.1[14]

Tableau I. 1 Composition chimique de quelques variétés de fibres de palmier

Type de bois Foliole Foliole Foliole | Rachis | Rachis | Rachis | Rachis | Fibrillium | Fibrillium | Pétiole | Tronc

depalmier | g | 3 | el | pol | @2 | @7 | ps | [ [9] [ | 20
dattier
Taux de 35 30.3 335 41.2 45 44 43.1 43 46 75.6 45
Cellulose
%)
Taux de 28 ] 26 | 285 | 298 | 28 ] 8 186 | 756 | 23

Hémicellulose

(%)

Taux de 27 31.2 27 2713 | 27.2 14 23.8 35 20 16.8 /
Lignine
(%)
Autres Taux 10 / 135 3 5 25 5.6 14 16 7.6 /

(%)

11
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Les principaux composants chimiques des fibres WF sont :
a)La cellulose

La cellulose représente la part prédominante des composants des matiéres végétales,
se trouvant dans pratiguement toutes les structures végétales [21]. D'un point de vue
chimique, ce polymeére linéaire, appelé cellulose, est formé par I'agencement d'unités de
glucose (CeH1105) qui se répetent et se lient entre elles par des liaisons hydrogéne (Figure
1.7). La cellulose présente une structure cristalline qui varie, alternant entre des moments de
désordre qui lui conférent un aspect amorphe, et des moments ou elle adopte une structure
cristalline ordonnée. La présence des groupements hydroxyle (OH) la rend capable d'absorber
I'eau, lui donnant ainsi une caractéristique hydrophile. De plus, cette structure la rend rigide

et résistante aux agents oxydants.

CH,OH H OH
H H
H OH H
Ho\$" P H\H OH
o
H OH CH,OH

Figure I. 7 Répétition du glucose dans la structure de la cellulose [21].

b) Les hémicelluloses

Les hémicelluloses se dessoudent dans 1’eau, elles sont des polyméres de structure
non ordonnées (amorphes). La masse moléculaire de la cellulose est beaucoup plus grande
que celle de I’hémicellulose, elles sont constituées des sucres comme le galactose, I’xylose, le
glucose et ’arabinose...etc. Sa structure ramifiée donne a la fibre la spécification de

I’élasticité et la rend plus flexible (figurel.8). [22].

12
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o
| - H,C~ '(‘Z o \ -~
\o/ \ I
woNH

Figure 1. 8 Formule chimique de | molécule de I'hémicellulose [23]

c) La lignine

La lignine est composée de trois types d'alcools distincts : I'alcool coumarylique,
I'alcool coniférylique et l'alcool sinapylique. Ce composé hydrocarboné confere aux fibres
végétales leur rigidité, et son absence de liaisons hydrogene le rend insoluble dans I'eau. La

structure de la lignine est entierement amorphe (Figure 1.9) [21].

o By
H O CH=CH——CH20H
alcool coumarylique : R1=R2=H

R2 alcool coniférylique : R1=H, R2=0CH,
alcool sinapylique : R1=R2=0CH;

Figure 1. 9 Composition chimique de la lignine [21].

d) La Pectine
Elle est composée d’une chaine d’acide uronique qui est un composant chimique
obtenu par 1’oxydation du dernier carbone des oses simples comme le sucre. Ce polymere

acide est également responsable de la flexibilitée des fibres végétales (figure 1.10).

13
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Nt

Figure I. 10 Structure d'une chaine d'acide uronique [21].

e) Les extractibles

En raison de leur composition chimique, comprenant certaines structures similaires a
celles des graisses, ces composants sont insolubles dans I'eau et divers acides. lls sont extraits
a l'aide de solutions organiques. Cette composition est en réalité responsable des
caractéristiques mécaniques des matériaux composites renforcés par des fibres végétales. Les
substances extractibles ont la capacité d'absorber de I'eau, contrairement a la lignine et a la

cellulose qui sont responsables de I'absorption d'humidité [23].
f) Les cires (Waxes)

La composition chimique des cires est composée de plusieurs types d’alcools, ce sont
des solutions organiques comme les vernis qui ne se dissout pas dans I’eau ni dans les acides,
leur présence repréesente une grand taux de la partie extraite de la fibre végétale[24].

Il a été observé que les fibres végétales présentent des similitudes avec les matériaux
composites, car elles sont composées d'un renfort constitué de fibres de cellulose, et d'une
matrice formée par l'association de la pectine et de I'némicellulose par des liaisons
hydrogenes et covalentes. [25] .

1.3.5 Architecture des fibres du Washingtonia Filifera

La complexité de la structure des fibres végétales réside dans le fait qu'elle est
composée d'un ensemble de fibrilles. A I'échelle microscopique, on peut observer la présence
de plusieurs micro-fibrilles qui sont formées a leur tour par des liaisons hydrogene reliant les
chaines de cellulose de maniére linéaire et parallele. Cette configuration varie d'une espece
végétale a une autre et est mesurée a I'échelle nanométrique (nm). La rigidité des chaines de
cellulose est attribuable a la régularité de la disposition de ses unités de chaines et a la
formation d'une structure cristalline constituée de liaisons hydrogene entre les chaines
intramoléculaires. Cette structure cristalline est I'élément clé des caractéristiques chimiques et

physiques du biocomposite. Par exemple la fibre végétale du bambou se forme de plusieurs

14
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micro-fibrilles et qui donne ’aspect de différentes parois (Figure 1.12). La composition de
ces parois est basée sur les trois éléments de base de la fibre végétale et qui sont la cellulose,
la lignine et I’hémicellulose, chaque paroi se différe de I’autre par le pourcentage de ces trois
composants, et le positionnement ainsi que la directions (unidirectionnel ou non) des micro-
fibrilles [26].

Single microfibril

Figure I. 11 Les longues chaines de cellulose sont reliées entre elles en paquets,

appelés micro-fibrilles[27].

<—Sglayer
So layer

Figure 1. 12 Microstructure de la fibre de bambou[28].

P= paroi primaire

S= paroi secondaire.
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Les caractéristiques morphologiques des fibres comme Iillustre la Figure 1.13, ont
été étudiées a l'aide du microscope électronique a balayage (MEB) JOEL, JSM-
7610F.Electron Microscope (SEM) (JEOL Ltd., Tokyo, Japon), fonctionnant & une tension de
15 kV. Ces fibres ont été recouvertes d'une couche de platine métallique, puis montées sur un
stub en carbone avant d'étre observées. La taille des particules des fibres a été analysée a
I'aide du logiciel ImageJ (National Institutes of Health, Bethesda, MD, USA). En paralléle,
I'analyse de la composition élémentaire des fibres a été réalisée a l'aide de I'équipement EDX
(Energy Dispersive X-ray) sur un microscope fourni par JEOL Ltd., basé a Tokyo, Japon.

Figure 1. 13 Macrographie SEM (a) vue longitudinale des fibres WF et (b) détail zoomé.

Selon les études menées sur diverses fibres végétales, telles que celles extraites du bambou,
des palmiers et de l'alfa [29], on distingue deux principales familles des méthodes
d’extraction des fibres cellulosiques : le procédé mécanique et le procédé chimique, qui sont

schématisées sur la représentation de la Figure 1.14
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I.4 Techniques d’extraction des fibres du WF

Techniques d’extraction des

fibres
Procéde Mécanique Procédeé Chimique
N Méthodes Manuelles Macération
atmosphérique
Méthode de pressage

Méthode de
décortication

La Cotonisation

L’Explosion a la vapeur

Méthode de défibrage

v

Figure 1. 14 Diagramme des techniques d'extraction des fibres végétales
1.4.1 Procédé mécanique
Il se différe suivant la nature de la plante et la fibre a extraire :

1.4.1.1 La Méthode manuelle

Dans le cas du bambou, le processus de préparation implique de diviser la plante en
fonction des zones contenant des nceuds et des fines couches externes de feuilles, qui sont
ensuite retirées. Le reste du bambou est ensuite épluché et découpé en morceaux selon
I'épaisseur et la largeur souhaitées. Ces morceaux sont ensuite immerges dans I'eau pendant
plus de deux jours mais moins d'une semaine, afin de les assouplir. Ensuite, les morceaux
sont battus pour séparer les fibres en tas, puis a l'aide d'un couteau pointu, elles sont
détachées les unes des autres. Ce processus est répété jusqu'a ce que les fibres soient isolées

les unes des autres [30].
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1.4.1.3 Méthode de décortication

La décortication consiste a retirer les membranes extérieures de la plante soit les
feuilles ou les tiges afin de séparer mécaniquement leurs fibres, on trouve cette méthode

fréquemment dans I’extraction des fibres de banane, du sisal, du coco, du lin et du jute [31]

1.4.1.4 Méthode de cotonisation (d’égrenage)

On utilise cette méthode pour les fibres de grain tel que le coton.

1.4.1.5 Méthode d’explosion a la vapeur
Cette méthode est utilisée pour les plantes ayant une forme de canne. Tout d'abord, on

les découpe en morceaux d'environ un metre de longueur. Ensuite, ces morceaux sont
immergés dans une fausse ou une jarre remplie de vapeur chaude a une température de
175°C, pendant une heure, sous haute pression (0.7-0.8 MPa), puis on décompresse
rapidement jusqu'a 22 atm. Il est essentiel de ne pas répéter cette opération plus de 8 fois, car
cela fragiliserait la plante en raison des explosions successives de sa texture. Ainsi, nous
obtenons un grand nombre de lamelles de monofilaments de cette plante (par exemple, le
bambou), qui dépasseront la centaine. Enfin, ces lamelles sont soigneusement lavées, séchées
et prétes a étre utilisées [32][28][33].

1.4.1.6 Méthode de défibrage

Ce proceédé est employé pour les fibres de bois ou de liege. Tout d'abord, le tronc de
I'arbre est découpé et scié en copeaux et petits morceaux. Ensuite, ces morceaux sont broyés a
I'aide de méthodes mécaniques et thermiques, a des températures allant de 110 a 160 degrés
Celsius. Cette cuisson est nécessaire pour affaiblir les liaisons entre les fibres [34].

1.4.2 Procédé chimique

En ce qui concerne les traitements chimiques, beaucoup de produits chimiques
peuvent étre utilisés, notamment des traitements alcalins ou des agents de couplage entre les
fibres végétales et la matrice pour un transfert de charge efficace et améliorer la compatibilité
entre elles. Ce type de traitement peut offrir de nombreux avantages, notamment la
modification des propriétés de surface des biocomposites et la réduction de l'utilisation de
produits chimiques dangereux pour l'environnement. L'utilisation combinée de méthodes

chimiques et physiques permet d'obtenir des propriétés améliorées de ces derniers.

Ces traitements peuvent influencer la fibrille cellulosique, le degré de polymérisation,
I'extraction des composés de lignine et d'hémicellulose, réduire le nombre de groupes

hydroxyles de cellulose dans l'interface fibre-matrice, améliorer I'adhésion fibre-matrice,
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augmenter la résistance du composite, réduire son absorption d'eau et en améliorer la stabilité
thermique [35] [36], [37]. Les composites en fibres d'abaca, de coco, de lin, de chanvre, de
ramie, de sisal et de jute ont été étudiées en utilisant des traitements chimiques et les
caractéristiques mécaniques telles que la contrainte de traction, le module de flexion et le
module de Young ont été augmentées de maniere significative ainsi que le module de
stockage [38]-[41].

Pour le bambou, la méthode chimique se fait par I’immersion de ce dernier dans H,O, une
solution alcaline forte [42][43]. Nous explorerons le WF dans le chapitre suivant. Cette

approche permet de diminuer le diameétre des fibres végeétales.

1.5 Matériaux composites et biocomposites a matrice polymere et renfort de
fibres végétales

1.5.1 Généralités sur les matériaux composites

Les matériaux composites sont largement utilisés dans divers domaines techniques tels
que le secteur naval, maritime, la construction, la conception automobile, etc. Leurs
performances mécaniques et leurs propriétés chimiques en font des matériaux tres recherchés
dans des secteurs variés tels que l'industrie et I'ingénierie. Ils sont actuellement les matériaux
les plus demandés sur le marché industriel. D'autre part, il a été constaté que la fabrication de
matériaux composites renforcés par des fibres est bien moins colteuse que celle des métaux,
qui neécessitent des efforts considérables et des matiéres premieres plus onéreuses. La
composition des composites varie d'un matériau a un autre, en fonction de I'agencement des
fibres de renfort et de leur longueur. Si les fibres sont courtes, nous obtenons un composite
quasi-isotrope. Si les fibres sont longues et bien alignées les unes par rapport aux autres, nous
obtenons des composites stratifiés. De plus, le pourcentage de volume et la concentration des
fibres, ainsi que leur répartition dans la matrice, jouent un réle important. En conséquence,
chaque structure de ces composites isotropes offre des caractéristiques mécaniques et
chimiques spécifiques. [44].

CHEON et AL ont choisi de faire 1’¢laboration d’un composite renforcé par des fibres
courtes de verre et une matrice de résine polyéthylene téréphtalate, tout en utilisant la
technique de moulage par compression, puis calculer la répartition des fibres dans la matrice
par la méthode de traitement d’image numérique pour plusieurs différents parameétres de
moulage. Pour déterminer la fraction volumique optimale du renfort des fibres courtes du
carbone et du verre élaboré par méthode humide, ils ont étudié le comportement mécanique

de ces composites tels que les essais de traction et de flexion ainsi que les différent taux de
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fractions volumiques variant dans un intervalle inférieur a 50% et supérieur a 5% ;

accompagné d’un incrément de 5% [45].

L'examen des propriétés de ces composites a confirmé l'importance de l'interface
utilisée. Par exemple, Liu a réalisé une étude approfondie sur un composite renforcé par du
graphene et une matrice d'époxy, en tenant compte de I'oxydation des fibres de renfort et en
ajoutant des nanotubes de carbone a ce dernier. Cette recherche a conduit a une autre étude

portant sur la consommation d'énergie lors de la fabrication du composite [46].

Pervaiz et Sain ont réalisé une comparaison entre I'énergie nécessaire pour produire des
fibres végétales et des fibres de verre, constatant une réduction de plus de la moitié (60%)
dans le cas des fibres végeétales. Ils ont souligné les avantages des composites renforcés par
des fibres végétales telles que le bambou, le sisal et I'alfa. Leur l1égéreté et leur résistance a la
rupture ont attiré leur attention, ainsi que leur faible codt, étant généralement issus de déchets
naturels. Par ailleurs, Bledzki a également comparé des biocomposites renforcés par des
fibres de cellulose naturelles avec des renforts artificiels pour une matrice plastique. 1l a
cherché a améliorer leurs caractéristiques physico-chimiques en utilisant différentes

méthodes de traitement chimique ou mécanique. [47].

Mechakra a mené une étude sur les propriétés mécaniques, notamment le
comportement en fatigue, d'un composite renforcé par des fibres courtes d'alfa. Aprés avoir
extrait les fibres a I'aide de nouvelles méthodes, il a choisi une matrice en polypropyléne.
L'objectif était de fabriquer différentes plaques composites en variant le taux de fractions

volumiques des fibres d'alfa pour chaque plagque a produire [48].

Une étude réalisée par Julio Cesar et al. a examiné le comportement des fibres de coco
traitées avec du carbonate de sodium a un taux de 10% en poids, et ce pour différentes
durées. L'analyse de la biologie végétale ainsi que la composition et les propriétés des
polymeres sont essentielles pour la fabrication d'un biocomposite renforcé par des fibres
végétales. Par ailleurs, J. Mounir a analysé les composites a base de fibres végétales d'alfa
extraites par des méthodes mécaniques. Il a effectué le traitement des propriétés mécaniques

et physiques de ces fibres a I'aide d'un programme d'analyse appelé Shirley. [49].

Arrakhiz F.Z et al. ont effectué une comparaison des propriétés mécaniques des fibres
synthétiques traitées et non traitées. lls ont observé une augmentation de 35% du module de

Young pour les matériaux composites traités. Par ailleurs, Ben Brahim a démontré que la
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masse volumique des deux composites, celui a base de polyester renforcé par des fibres d'alfa

et celui renforcé par des fibres synthétiques, est pratiquement identique. [50], [51].

L'étude menée par Lekrine. A et al. [52] sur le composite de polyéthyléne renforcé de
fibres de Washingtonia Filifera a examiné le comportement mécanique du composite en
utilisant trois ratios massiques de fibres (10%, 20%, 30%). Ensuite, les aspects thermiques et
physiques ont été étudiés en réalisant plusieurs analyses telles que la DSC-TGA, le FTIR, la
XRD et le SEM. A la fin de I'étude, il a été constaté que I'ajout de 20% en masse de fibres de
Washingtonia Filifera a la matrice de HDPE était le plus approprié pour améliorer les
propriétés mecaniques du composite, malgré une diminution de la résistance aux chocs et une

réduction de la température de dégradation du nouveau composite.

L'étude menée par Belaadi et al. sur les bio-mortiers a base de Washingtonia Filifera a
examiné les effets de différentes concentrations de biochar de la plante. 1ls ont remplacé une
partie du poids du ciment par du biochar dérivé de déchets de Washingtonia Filifera (WFWB)
produits par pyrolyse. L'objectif était de prédire la porosité, la résistance a la compression de
ce composite. De plus, ils ont exploré I'utilisation de techniques d'apprentissage automatique,
notamment les réseaux de neurones artificiels (ANN), pour trouver la relation entre les
valeurs de conductivité thermique, résistance a la compression (variables dépendantes) et les
taux de remplacement du biochar et les températures de pyrolyse (variables indépendantes).
[53] .

1.5.2 La Matrice

Pour obtenir de bonnes liaisons entre les fibres de renforcement et assurer une
répartition homogene de celles-ci, tout en évitant les ruptures irréversibles et en protégeant
les renforts de la corrosion et des environnements agressifs, il est nécessaire d'utiliser une
phase continue appelée "matrice”. Cette matrice est responsable de la forme géométrique des
piéces composées. Les matériaux composites sont généralement classés en deux grandes
catégories : les composites d'origine organique et les composites d'origine non organique a
base de minéraux. La plupart des composites utilisent comme matrice de base une résine
polymere en raison de sa disponibilité, de sa diversité et de ses caractéristiques qui varient
selon le domaine d'application et les conditions de travail spécifiques, telles que I'humidité,
les hautes températures, les fibres naturelles, les matrices meétalliques, les renforts
synthétiques, etc. Ces deux grandes familles de composites et leurs derives sont representés

dans la Figure 1.15.
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Matrice
Origine Origir_le
Organique Inorganique
(Minérale)
Thermodurcissable Céramique
Thermoplastique Métallique
S Elastomere

Figure 1. 15 Variétés des matrices

Vu I'utilité de ces matrices dans le domaine des matériaux composites a cause de leur
sollicitation mécanique tel que 1’¢lasticité et la compatibilité avec les renforts utilisés, il est
nécessaire de savoir qu’elles doivent avoir une masse volumique faible en comparant avec les
fibres, et cela pour bien réserver les propriétés physiques, chimiques et mécaniques des

matériaux composites.

Les résines organiques se divisent globalement en trois familles: les
thermodurcissables, et les thermoplastiques, la troisieme famille n’est pas trop exploitée. La
différence entre ces deux types de matrice est leur composition chimique, puisque elles sont
des polymeéres qu’on peut modifier leur structure par additionnement d’additif, des solvants
de stabilisateurs ...etc. Sa structure chimique de polymere non réticulé et sous 1’action
d’augmentation de température, rend la résine un polymere réticulé en changeant sa structure
en une tridimensionnelle, ce qui la rend déformable et malléable ainsi atteindre la forme

désirée du matériau composite.

1.5.2.1 Résines thermodurcissables
Elle fait partie de 1’une des plus sollicitées dans 1’industrie, utilisée principalement

dans la fabrication des composites destinés a différents domaines (la construction, les
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textiles...etc). VU ses caractéristiques mécaniques et chimiques, elle peut se transformer d’un
¢tat liquide a un état solide d’une maniére irréversible. Son cycle de polymérisation lui

permet de durcir lors de I’exposition a une source de chaleur.

Les résines thermodurcissables utilisées sont :

Résine polyamide

Résine époxyde

Résine phénolique

Résine polyester

La résine époxy est une combinaison de plusieurs éléments, composée principalement d'une
résine de base qui peut se présenter sous forme liquide visqueuse ou solide, soit sous forme
de poudre soluble ou non. Lorsque le mélange est trop visqueux, on y ajoute un diluant, qui
peut étre réactif ou non réactif, comme c'est le cas avec les solvants organiques. Pour rendre
la résine plus souple et résistante, on ajoute généralement au mélange un diluant réactif.
Enfin, un durcisseur, qu'il soit liquide ou solide (sous forme de poudre, de paillettes ou de
morceaux), est introduit dans le mélange. Le durcisseur peut se dissoudre ou se fusionner
dans le mélange, et son role est de fermer la boucle de polymérisation. Dans notre travail,

nous avons utilisé une résine époxy thermodurcissable : la MEDAPOXY STR.

Le Tableau 1.2 présente les différentes caractéristiques mécaniques des trois principales
résines thermodurcissables, qui ont des caractéristiques mécaniques élevées et une masse

volumique faible.

Tableau I. 2 Propriétés de quelques résines thermodurcissables

Résines Tf(°C) | p(Kg/m3) | ek (%) AR (MPa) | d%(MPa) | E(GPa)
Polyesters | 604100 | 1140 245 50 4 85 904200 |2.84a3.6
Phénoliques | 120 1200 2.5 40 250 3a5
Epoxydes | 290 110041500 | 245 60 a 80 250 3a5

La distribution des quantités de composition du matériau bio-composite dépend des
conditions de travail et des caractéristiques a obtenir dans chaque recherche. Le tableau

suivant Tableau 1.3 expose les différentes caractéristiques des résines citées.
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Tableau I. 3 propriétés des résines thermodurcissables

Polyesters Phénoliques Epoxydes | Polyamides
Caractéristique ) .
o Moyennes Faibles Tres bonnes | Excellentes
mécanique
Tenue aux chocs Trés bonne Tres faible Bonne Trés bonne
Tenue en fatigue Faible Faible Moyenne Trés bonnes
Pouvoir adhésif Moyen Moyen Trés bon Tres bon
Température maxi
140°C 130°C 190 °C 260 °C
d’utilisation
Tenue au feu Mauvaise Bonne Moyenne Trés bonne
Retrait Important Faible
Durée de
L Courte Courte Longue Moyenne
polymeérisation
Mise en ceuvre Trés faible Difficile Facile Difficile

1.5.2.2 Résines thermoplastiques

Elles sont largement utilisées dans I'industrie et sur les marchés. En raison de leur

colt, elles sont moins cheres que les résines thermodurcissables. Contrairement a ces
derniéres, les résines thermoplastiques se solidifient a basse température et fondent a haute
température. Ces transformations de la matiére sont reversibles, ce qui les rend recyclables
mais non biodégradables, ce qui peut étre néfaste pour I'environnement. Leurs
caractéristiques mécaniques sont faibles, ce qui les rend inadaptées pour renforcer les
matériaux composites car elles sont sensibles a la température. Une simple augmentation de
la température les rend liquides avec une viscosité élevée. La Figure 1.16 présente différents

types de résines thermoplastiques.:
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Les thermoplastiques

Le Le Le Le Le
polychlorure polyéthylene polyéthylene polyéthylene polycarbonate
De vinyle (PE) (PP) (PS) (PS)
(PVC)

Figure 1. 16 Classification des résines thermoplastiques

La structure chimique des thermoplastiques les empéche d’adhérer avec les fibres ainsi un
mauvais mélange qui agit directement sur les propriétés mécaniques et physiques du matériau
composite vu que ces matrices thermoplastiques autorisent le passage de 1’état solide a la
I’état liquide de maniere réversible. Parmi leurs avantages 1’élaboration facile et rapide, elles
offrent la possibilité de transférer de la forme de matiére a une autre avec une bonne ténacite.
Par contre les matrices thermoplastiques présentent une faible ténacité envers la température

et les solvants.

1.5.3. Mise en ceuvre du matériau bio-composite
1.5.3.1. Les bio-composites

Ce dernier siécle, le regard du monde a changé envers les ressources renouvelables et
prolongeables des matériaux composite, qu’on appelle également les bio-composites ou les
biocompatibles ou les biodégradables. Beaucoup d’études ont ét¢ menées pour connaitre et
améliorer leurs propriétés physiques et mécaniques vu leur importance dans différents

domaines tels que I’industrie, I’économie, la défence, la mécanique... etc. [54]

Le biocomposite est un matériau qui combine un renfort et une matrice, avec au moins
I'un des deux éléments provenant de ressources renouvelables. Cela peut étre le renfort de
fibres d'origine naturelle mentionné précédemment dans ce chapitre, ou une matrice
constituée d'un polymere degradable tel que les résines thermodurcissables ou

thermoplastiques.

Notre premier objectif est de promouvoir le développement de cette industrie tout en

préservant I'environnement et notre planete.[55].
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De nombreux chercheurs s'emploient a ameliorer les caractéristiques mécaniques et
physiques des biocomposites, apportant ainsi leur contribution a leur progression. lls
explorent I'utilisation de nouvelles fibres naturelles, qu'elles soient vegétales ou animales, en
fonction de la disponibilité de la végétation ou de I'élevage. Malgré les difficultés rencontrées
tout au long de leurs ¢études et de leurs applications, ils mettent en ceuvre de nouveaux

traitements chimiques ou thermiques.

Les nouvelles perspectives de développement exigent une ameélioration de la
production de biocomposites performants, afin de rivaliser avec les composites synthétiques
en téte du marché mondial. Pour cela, il est essentiel de concentrer nos efforts sur le
développement des performances mécaniques et physiques des biocomposites, d'autant plus
que le cot des fibres dégradables est moins élevé que celui des fibres synthétiques [56]. La
Figure 1.17 illustre les différentes variétés de matériaux biocomposites de maniere

représentative.
Biocomposites
Partiellement Complétement
écologiques écologiques
Biofibres Fibres synthétiques Biofibres
(Matrice polymere (Matrice polymere (Matrice polymere
dérivée du pétrole) biosourcée) biosourcée)

Figure 1. 17 Classification des bio-composites
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1.5.3.2 Domaine d’utilisation

Le marché des bio-composites a renfort naturel connait une croissance continue, en
raison du développement continu des technologies mondiales. Ces matériaux sont fortement
demandés par de nombreux gouvernements en raison de leur contribution a la préservation de
I'environnement. Les applications de ces matériaux sont présentes dans divers domaines tels
que le transport, l'agriculture, I'aéronavale, l'outillage, et se sont méme étendues au domaine
médical, notamment pour les prothéses [57]. Les Figures 1.18 a 1.22 illustrent quelques

exemples de ces applications.

(1A

Figure 1. 18 Conception et applications innovantes des bio-composites en fibres de
bambou

(a) plafond d'aéroport Adolfo-Suarez et (b) Muraille de parking du Zoo de Leipzig.

Figure 1. 19 EIément décoratifs de construction des maisons a base de biocomposites a
renfort végétal
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Figure 1. 20 Secteur de I'ingénierie et militaire
(a) Casque d’ingénieur

(b) Avion de chasse Militaire [58].

Figure 1. 21 Brique et tuile de biocomposite a renfort végétal

Figure 1. 22 Piéces d'automobiles a base de biocomposite de renfort [59].

1.5.3.3. Techniques de moulage
Les principales techniques de fabrication des composites, telles que la stratification a
la main, le moulage par compression, le moulage par injection et d'autres encore sont

résumés sur le diagramme suivant :
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Techniques de Moulage

Moulage ouvert Moulage fermé

Disposition manuelle : -
Par centrifugation

(Ou par pistolet)

Par compression

Infusion sous vide

Disposition par injection

Disposition par transfert
de résine

Figure 1. 23 Différents types de méthodes de moulage

1.5.4 Avantages et inconvénients des matériaux biocomposites

1.5.4.1 Avantage des matériaux biocomposites

Parmi les avantages les plus répandus dans 1’industrie des biocomposites, on trouve :
— L’agilité, la souplesse et I’allégresse du matériau.

— Leur résistance aux attaques environnementales telles que I’humidité et la

corrosion.

— Lasolidité, la fermeté et la dureté qui rend le matériau bio-composite résistant
a la fatigue.

— Facile a nettoyer car ils sont insensibles aux produits de graissage, aux solvants

ou des produits hydrauliques.
— Peuvent prendre différentes formes géométriques, suivant la demande.

— Utilisation silencieuse et non vibrante.
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L.5.4.2 Inconvénients des matériaux biocomposites
Malheureusement le principal inconvénient des matériaux bio-composites et qui limite
leurs domaines d’applications est la difficult¢ de la récolte des mati¢res premieres et les

méthodes d’extraction des fibres qui sont couteuses.

1.6 Conclusion

En résumé, les matériaux bio-composites sont des composites composés d'au moins deux
éléments, a savoir une matrice et un renfort constitué de fibres naturelles. Cette combinaison
vise a améliorer les propriétés physico-mécaniques du produit. Par ailleurs, nous avons
constaté en conclusion du chapitre que les matériaux bio-composites se distinguent les uns
des autres en fonction de leur renfort, de leur mode d'utilisation et de leur domaine

d'application.
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Chapitre 11

Techniques et Méthodes Expérimentales

11.1 Introduction

Ce chapitre démontre les matieres de base, les procédures techniques et les dispositifs
expérimentaux utiles pour la caractérisation du matériau biocomposite élaboré. Les
différentes méthodes d’analyse expérimentale de notre ¢étude sont présentées d’apres les

démarches suivantes :

e Description du palmier et de la fibre de Washingtonia Filifera

e Extraction des fibres du WF

e Présentation du matériel utilisé pour la caractérisation physique et le traitement
chimique des fibres: Le renfort est constitue de fibres courtes de Washingtonia
Filifera non traitées et traitées avec du NaOH pendant une durée de 12h a différentes
concentrations (1% et 3%).

e Transformé de Fourier a Infra-Rouge (FTIR) ;

e Microscope a balayage électronique (MEB) ;

e Microscope optique binoculaire de haute résolution

e Présentation de la résine utilisée (Epoxy) est MEDAPOXY STR fournie par la société
GRANITEX (Algérie)

e Trois types de plaques de biocomposites ont été fabriqués : des plaques a base de
fibres de WF non traitées (NWF), des plaques a base de WF traitées a 1% (T1WF) et
des plaques a base de WF traitées a 3% (T3WF).

e [’essai de traction statique d’une fibre et d’un ensemble de 30 échantillons, de

longueur de 50 mm.

e Les essais de percage ont été effectués a l'aide d'une fraissuse CNC DOOSAN DNM
650HS équipée d'une broche de 12000 tr/min et d'une avance de 2000 mm/tr. Les
piéces utilisées avaient une taille de (22 x 10 x 6 mm), et trois diametres de forets
différents ont été utilisés : les forets en nitrure de titane (HSS_TiN) avec un angle de
pointe de 118° et des diametres variables (5 mm, 7 mm et 10 mm). D'autres
parametres ont également eté pris en compte, tels que la vitesse de la broche (500,
1500 et 2500 tr/min) et trois vitesses d'avance différentes : 50, 100 et 200 (mm/min).
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11.2 Palmier du Washingtonia filifera

Les fibres du palmier Washingtonia Filifera attirent de plus en plus l'attention des chercheurs
et du marché de l'industrie. Le fait que ces palmiers soient abondamment présents dans la
nature ou cultivés a des fins décoratives rend leurs fibres moins colteuses et disponibles sur
tous les continents, notamment en Ameérique du Sud, leur pays d'origine. On peut également
les trouver en plus petite quantité en Afrique et en Asie. Comparé au palmier Robusta, le
palmier Washingtonia est de taille plus modeste, avec des stipes pouvant atteindre une
vingtaine de metres de hauteur. Ses feuilles sont palmées, avec un pétiole long se terminant
par une palme arrondie appelée bourgeon, composée de nombreuses folioles. Les fruits se
présentent sous forme de grappes et ont une couleur marron foncé tirant vers le noir. Le
diamétre des palmiers Washingtonia Filifera peut atteindre jusqu'a 6 métres. Ces palmiers se
composent de trois parties principales : le tronc, la couronne et les palmes, qui représentent
les feuilles. La principale caractéristique de cette espéce réside dans les fibres (voir Figure
1.1 et Figure 11.2).

Figure I1. 1 Palmier Washingtonia Filifera Figure I1. 2 Fibres du Washingtonia Filifera
I1.3 Méthode d’extraction des fibres du palmier Washingtonia Filifera

Les méthodes d'extraction des fibres du Washingtonia Filifera sont similaires a celles
du sisal, telles que décrites et étudiées par Chand et al. [1] et Mukherjee et Stayanarayana [2].
Ces méthodes comprennent d'abord le rouissage a I'eau, suivi du grattage et de I'utilisation de
décortiqueuses mécaniques industrielles [3]. Une décortiqueuse est une machine composée
d'une paire de rouleaux de départ et d'un batteur. Les lames sont introduites dans le batteur
par les rouleaux de départ, entre le rouleau de serrage et un rouleau racleur. Les fibres sont

extraites et les pulpes sont séparées. Les fibres décortiquées sont ensuite séchées au soleil, ce
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qui donne un diameétre équivalent d'environ 200 um. Les fibres structurelles sont importantes
car elles se divisent rarement pendant le processus d'extraction. Ces fibres brutes proviennent
de I'épine dorsale du tronc du Washingtonia Filifera obtenu a Skikda, en Algérie. Elles sont
constituées de cellules a parois minces qui sont détruites lors du processus d'extraction de la
fibre [4]. Enfin, la structure pulpeuse du produit du Washingtonia Filifera est obtenue apreés
filtration et séchage [5]. Peu de recherches ont été menees sur les fibres du palmier
Washingtonia Filifera parmi les sources de fibres végétales. Ce palmier présente une structure

fibreuse comprenant cing genres :

e Fibres du tronc

e Fibres des tiges et des supports des grappes.

e Fibres de feuilles au niveau des pédoncules (notre cas) Figure 11.3
e Fibres de rachis et des surfaces autour du tronc du palmier.

e Les fibres du life, qui constituent la matiére fibreuse recouvrant le tronc.

Figure I1. 3 Fibres naturelles des palmes WF

e Dans notre cas, les fibres se trouvent autour des vaisseaux des feuilles en forme de
faucille. Elles sont obtenues aprés la coupe et le séchage des feuilles, puis séparées
des adhésifs. Ensuite, elles sont lavées, traitées avec des produits chimiques et
séchées. La longueur des fibres varie entre 40 et 50 mm. Les feuilles du Washingtonia
Filifera sont palmées, de couleur gris-vert, en forme d'éventail, initialement dressées
puis s'affaissant avec le temps, avec des filaments caractéristiques a I'extrémité des
lobes.
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e Pour notre travail, nous avons suivi les étapes suivantes pour la préparation des fibres:

o < FEtape 1 : Aprés avoir collecté les fibres séches, nous avons sélectionné une quantité
de 500 g de fibres en éliminant manuellement toutes les impuretés.

e < Etape 2 : Nous avons pris un échantillon de 200 g (fibres neutres) et divisé la
quantité restante de 300 g en deux parties de 150 g, puis chaque partie de 150 g en
trois parties de 50 g. Dans chaque récipient contenant une partie de 50 g, nous avons
ajouteé trois litres d'eau distillée et différentes concentrations de NaOH (1% et 3%).

e +FEtape 3 : Les fibres ont été laissées immergées dans les trois récipients pendant une
durée de 12 heures.

e - Etape 4 : Aprés 2 heures, nous avons ouvert le premier récipient, lavé les trois
faisceaux abondamment a I'eau, puis les avons exposés a I'air ambiant pour les sécher
pendant 10 jours. Les deux autres récipients ont été traités de la méme maniere.

e -« FEtape 5: Aprés dix jours de séchage, nous avons coupé les fibres en morceaux de 2
cm et les avons fait sécher a nouveau pendant 24 heures.

Figure I1. 4 Fibres courtes neutres non traitées

11.4 Spectroscopie infrarouge a transformée de Fourier (FTIR)

Les essais FTIR (figure 11.5) ont été effectués au laboratoire de technologie
d’¢laboration des matériaux et fabrication» a I’Ecole Nationale Polytechnique de
Constantine — Malek Bennabi « MEMP ». La Spectroscopie Infra Rouge a Transformée de
Fourier (FTIR) repose sur lI'absorption de rayonnement infrarouge par le matériau soumis a
I'analyse. En détectant les vibrations spécifiques des liaisons chimiques, cette technique nous

permet d'analyser les différentes fonctions chimiques présentes dans le matériau.
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Figure I1. 5 Matériel de spectroscopie Infrarouge a Transformée de Fourier (FTIR) "Mettler
Toledo"

Lorsque la longueur d'onde (I'énergie) apportée par le faisceau lumineux est voisine de
I'énergie de vibration de la molécule, cette derniere va absorber le rayonnement et on
enregistre une diminution de l'intensité réfléchie ou transmise. Le domaine infrarouge entre
4000 cm-1 et 400 cm-1 (2.5 — 25 um) correspond au domaine d'énergie de vibration des
molécules.
11.5 Microscope Optique utilisé pour la mesure du diamétre de la fibre du WF
Les faisceaux de fibres du Washingtonia Filifera présentent un diamétre moyen de
227+35 pum et une longueur de 50 mm, avec un total de 150 échantillons testés. Le diametre
des fibres du Washingtonia Filifera a été observé a l'aide d'un microscope optique.
L'observation des microstructures a été réalisée au laboratoire de technologie des
biocomposites de I'INTROP UPM MALAYSIA en utilisant un microscope optique de type
Nikon eclipse LV100ND équipé d'une caméra numérique et du logiciel "NIS Element D

4.10". Ce logiciel facilite la sauvegarde des micrographies obtenues.
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Figure I1. 6 Microscope optique Nikon eclipse

11.6 Microscope a balayage MEB

Dans cette étude, la fibre et sa section transversale ont été analysées a l'aide du
microscope électronique a balayage (MEB) ZEISS EVO/MA25. Ce microscope permet
d'obtenir des données claires et précises sur I'état de surface du matériau, notamment dans le
domaine des nanotechnologies, la composition chimique des matériaux, ainsi que la qualité et
les défauts de structure. Le MEB utilisé est équipé d'un appareil photo Moticam 2500,
contrélé par un programme de traitement d'images Moticlmages Plus V2.0 (voir figure 11.7).

Les images ont été acquises avec une tension de 2,00 KV.
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Figure I1. 7 Microscope a balayage électronique (MEB) model Zeiss EVOMA 25

11.7 Elaboration du biocomposite
I1.7.1 Résine époxy MEDAPOXY STR

Elle est utilisée pour le revétement époxy par stratification en raison de ses propriétés,
telles que sa résistance chimique, son adhérence facile aux surfaces en béton et en acier, ainsi
que sa résistance a I'humidité. Elle est compatible avec les fibres végétales ou en verre. Parmi
les résines époxy couramment disponibles sur le marché algérien pour la stratification
d'armatures, on trouve la MEDAPOXY STR. Elle est vendue sous forme d'un ensemble de
deux composants : la résine de base et le durcisseur. Il est important de suivre les instructions
d'utilisation de la résine, notamment en ce qui concerne les conditions de température, qu'il
s'agisse de la température ambiante, de lI'armature ou du moule. Il ne faut pas utiliser la résine
en dehors de la plage de température recommandée, c'est-a-dire une température minimale de
10°C et une température maximale de 30°C. De plus, I'numidité de I'air ambiant ne doit pas
dépasser 80%.
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Le moule doit étre parfaitement sec et propre, sans résidus ou saletés provenant d'opérations
précédentes. Toutes les traces d'huile, de peinture, de graisse, de lubrifiant ou de saleté
doivent étre éliminées. Avant d'utiliser les moules, il est nécessaire de bien essuyer les
surfaces pour éliminer la poussiere, en particulier dans le cas de moules en acier. Le
nettoyage peut étre effectué manuellement, par décapage mécanique ou par traitement
chimique. Dans le cas d'une résine anticorrosion, il est important de dépoussiérer toutes les
surfaces environnantes. Une fois la préparation du moule terminé, on procéde au mélange des
deux composants A et B de la résine. Il est primordial de bien malaxer ces deux composants
pour obtenir un mélange homogeéne et efficace, afin de pouvoir suivre les étapes d'application

dans le moule. Ces étapes sont résumées comme sulit :

e Ajouter le durcisseur a la résine.

e Respecter les doses prescrites pour obtenir le meilleur rapport de mélange.

e Bien mélanger doucement les deux éléments a l'aide d'un malaxeur électrique a basse
vitesse, pendant une durée suffisante (environ 4 minutes).

e De temps a autre, frapper les surfaces intérieures de I'enceinte pour permettre une
bonne pénétration du durcisseur dans la résine.

e Racler plusieurs fois les parois du récipient afin d'assurer une dispersion totale des

composants.

Dans notre cas, l'application consiste en une stratification. Pour ce faire, nous procédons
d'abord a I'application d'une premiére couche de résine a l'aide d'un pinceau. Immédiatement
apres, nous disposons une couche de fibres courtes végétales du PWF non tissé. En utilisant
un autre pinceau, nous étalons soigneusement les fibres végétales et veillons a éviter la
formation de bulles d'air. Pendant I'application, il est nécessaire de chevaucher les fibres
végétales pour assurer une bonne dispersion du renfort. Une fois que la premiére couche du
mélange (résine et fibres) a durci sous une forme gluante, nous procédons a la deuxieme
stratification en appliquant une deuxiéme couche du mélange durcisseur/résine, suivie des

fibres du renfort, en suivant les mémes étapes précédentes.
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Figure I1. 8 Résine époxy MEDAPOXY STR

I1.7.2. Préparation du moule

Afin de produire un échantillon adéquat, homogene et régulier mesurant 250 mm de
longueur, 250 mm de largeur et 2 mm d'épaisseur, il est essentiel de créer un moule
specifique en acier d'une profondeur de 6 mm. Cependant, il est important de prévenir
I'adhérence de I'échantillon au moule. Dans cette optique, nous avons opté pour l'utilisation

d'une feuille de plastique placée en dessous et au-dessus de I'échantillon.

Figure I1. 9 Préparation du moule d*échantillon

I1.7.3. Préparation du mélange
e Le mélange des composants de la résine et du durcisseur s'effectue dans des récipients
en suivant les étapes suivantes, tout en respectant le rapport de mélange recommandé
par le fabricant (3/2) avec 250 grammes de résine et 1.66 grammes de durcisseur :

e Le mélange des deux constituants du kit de résine doit étre réalisé immédiatement

apres avoir terminé la préparation des moules.
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e Utiliser uniqguement la quantité nécessaire, sans exces.

e Assurer une parfaite homogénéité du mélange durcisseur/résine.

e Ajouter toujours le durcisseur en premier, suivi de la résine.

e Utiliser des récipients vides pour éviter de dépasser les proportions de mélange

recommandées.

I1.7.4 Malaxeur et Procédure

Le malaxeur joue un role essentiel dans le mélange de petites quantités de particules
élastoméres ou plastiques, ne dépassant pas un demi-kilogramme. Il est composé de deux
cylindres en acier chromé et traité, soigneusement rectifiés et polis pour assurer une
compatibilité optimale. L'écart entre leurs axes peut étre ajusté dans la plage de [0.2, 3] selon
les besoins. Ces malaxeurs sont largement utilisés dans l'industrie. Les deux cylindres du
malaxeur sont thermiquement controlés, soit par une résistance €lectrique, soit par un systéme
d'huile chauffée a une température précise de 220°C avec une précision de mesure de
température inférieure a 1.5°C. lls peuvent également étre programmeés pour tourner a une
vitesse maximale de 30 rotations par minute, et sont équipés d'une soupape de fermeture
hydraulique avec un dispositif d'arrét d'urgence en cas d'accident. La distance entre les deux
rouleaux peut étre ajustée selon les préférences de I'opérateur. Les rotations opposées et les
vitesses différentes créent une force combinée de cisaillement et de compression sur le
matériau mélangé. Dans le cas des malaxeurs a cylindres ouverts pour le caoutchouc,
l'opérateur peut également ajouter des ingrédients pendant le processus de mélange. Etant
donné que des réactions chimiques se produisent pendant le mélange des composés de

caoutchouc, la température du mélange peut augmenter.

Figure I1. 10 Malaxeur mécanique
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Pour préserver la fraicheur du compose de caoutchouc, I'un des rouleaux est souvent
congu de maniére creuse et peut étre connecté a une conduite d'eau de refroidissement. L'eau
froide circule alors a travers le rouleau, refroidissant a la fois le rouleau en métal et le
caoutchouc. Malgré la simplicité apparente du fonctionnement d'un moulin & caoutchouc, il
est extrémement dangereux et de nombreuses précautions sont prises pour assurer la sécurité
de l'opérateur. Les opérateurs et le personnel de sécurité doivent suivre une formation
approfondie et obtenir une certification pour pouvoir travailler dans une usine de caoutchouc.
Etant donné que les deux rouleaux du moulin se déplacent vers l'intérieur, il est facile pour
une personne d'étre entrainée a l'intérieur du moulin. Cela peut non seulement entrainer
I'écrasement de la main, mais si la personne retire rapidement sa main, elle risque d'étre
coincée. Pour assurer la sécurité, des barres d'arrét d'urgence sont positionnées a une hauteur
de 40 pouces au-dessus des rouleaux, permettant de les actionner a tout moment pour arréter
le laminage du moulin. Des barres de pression sensibles au corps sont également placées a
hauteur des genoux, permettant a I'opérateur d'arréter la machine en tapotant la barre avec son
genou. Des équipements de protection oculaire, tels que des lunettes de sécurité, sont
également indispensables et doivent étre portés. En général, un opérateur de sécurité
supplémentaire est présent aux cotés de I'opérateur principal, et il est également formé pour

utiliser l'usine de caoutchouc et pour savoir comment réagir en cas de situation d'urgence.

11.7.5 Mise en ceuvre du moulage « moulage par compression »
La méthode de moulage par compression se déroule selon les étapes suivantes :

e Les moules utilisés sont fabriqués en utilisant différentes méthodes d'usinage, telles
que la pression, I'empreinte en trois dimensions ou le coulage.

e Aprés avoir nettoyé le moule, on passe a I'étape du chauffage thermique ou la source
de chaleur est allumée et les autres circuits nécessaires au bon fonctionnement de
I'installation de moulage sont activés.

e Ensuite, on procéde au choix du type de matériau a mouler et de sa quantité afin
d'éviter les débordements de matiére hors du moule et la formation de bavures de
matériau a l'extérieur du support.

e La pate de mélange est placée au fond du support en veillant a la centraliser
correctement.

e Vient ensuite la phase de compression, ou la partie supérieure du moule est fermée et

une pression est appliquee pour former la piéce. Cette méthode permet également le

50



Techniques et méthodes expérimentales Chapitre 2

durcissement du mélange a l'aide d'une source de chaleur pendant toute la durée de la
compression.

e Enfin, la piece moulée est séparée du support lors de la phase de démoulage.

A la fin I’excés de la matiére en dehors du moule doit étre nettoyer, cette €limination de

bourdes se fera généralement a la main avant 1’utilisation de la piéce.

Figure I1. 11 Machine a pression
11.7.6. Fabrication du biocomposite époxy /renfort fibres du PWF
Pour réaliser un échantillonnage correct, adapté aux essais mécaniques et assurer une

bonne caractérisation, il est nécessaire de respecter les consignes suivantes :

e Placer le moule sur une surface horizontale et vérifier son horizontalité a l'aide d'un
appareil de mesure.

e Assurer la propreté du moule en le soufflant et en utilisant une pince.

e Déposer une fine feuille de plastique sur le moule pour empécher le mélange de
toucher le moule lors du versement.

e A l'aide d'une pince, appliquer une couche du mélange sur le moule pour s'assurer que
les fibres se trouvent sur cette couche de mélange.

e Disposer les fibres compactées (50 g) de maniére réguliéere et soignée sur le mélange
pour assurer une homogénéité des fibres (renfort).

e Verser progressivement le reste du mélange en s'assurant avec la pince que le melange
touche bien la couche de fibres et que les fibres absorbent le mélange de maniere
adéquate.

e Vérifier que le récipient du mélange est vide pour respecter le rapport de
MEDAPOXY entre la partie A et le durcisseur B.
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e Couvrir le moule avec une fine feuille de plastique, puis fermer le moule avec son
couvercle.

e Placer le moule dans un sac en plastique et le sceller a lI'aide d'une pompe a vide pour
mettre I'échantillon de biocomposite sous vide.

e Appliquer une charge sur le moule et le laisser reposer pendant 24 heures pour
permettre au mélange de durcir.

e Démouler I'échantillon et le laisser a température ambiante (25°C) pendant 10 jours,

puis procéder au découpage des échantillons selon les mesures nécessaires.

Figure I1. 12 Plaques de biocomposite époxy/renfort fibres courtes du PWF

11.9 Caractérisation mécanique des fibres végétales du PWF

Le test de traction est utilisé pour étudier le comportement d'un matériau solide
lorsqu'il est soumis & différentes contraintes ou forces. Ce test nous permet de déterminer le
module d'élasticité, également appelé module de Young (E), qui mesure la rigidité du
matériau, c'est-a-dire sa résistance a la déformation.

Les propriétés mécaniques en traction, telles que la résistance a la traction, la
déformation ultime et le module de Young, ont été mesurées sur un fil de fibre et sur 150
fibres de Washingtonia d'une longueur de jauge GL=50 mm, conformément a la norme
ASTM D3822-14, Figure 11.13. Tous les essais ont été effectués a l'aide d'une machine
d'essai Zwick Roell équipée d'une cellule de charge de 5 KN, avec une vitesse d'essai

constante de 1 mm/min, a une température de 24°C et a une humidité relative de 45%.
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Figure I1. 13 Dispositif de traction type "ZwickRoel"

L'instrument d'extensiomeétre est controlé par un ordinateur. Les parametres du banc d'essali
sont entrés dans l'ordinateur, puis I'échantillon est correctement positionné entre les deux
machoires. Les résultats sont obtenus directement sur I'écran d'un PC a l'aide d'un logiciel
appelé "SUN". Les résultats sont présentés sous la forme d'une courbe de traction, a partir de
laguelle on peut extraire des informations telles que la contrainte a la rupture, la contrainte

maximale, I'allongement a la rupture et le module délasticité.

- Le module d’élasticité

E=%(N/m2 ) (111.1)

- Lacontrainte a la rupture
6 =<(N/m?) (111.2)

- Allongement a la rupture
sr%(%) (111.3)
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11.10 Usinage du biocomposite élaboré (époxy/fibres WF)

Dans cette étude, nous évaluons les propriétés mécaniques et I'effet des paramétres de
percage (vitesse de la broche, 500, 1500 et 2500 tr/min ; vitesse d'avance, 50, 100 et 200
mm/min ; et le diametre de l'outil, 5, 7 et 10 mm) en fonction du procédé de découpe sur le
facteur de délaminage lors du percage du bio-composite a matrice époxy renforcee de fibres
végétales du WF. L'étude est réalisée a l'aide de différents diameétres de matériaux de percage
(HSS_TiN). Les essais de percage ont eté réalisés a l'aide d'une fraiseuse DOOSAN DNM
650 HS CNC équipée d'une broche de 12000 tr/min et d'une avance de 2000 mm/tr.

11.10.1 Mise en place de I’usinage
11.10.1.a. Machine d’usinage

Les séries DNM sont des machines compactes et durables créées avec la combinaison
d'une fonction optimisée et d'une rigidité accrue pour satisfaire I'objectif de qualité de classe
mondiale et de réduction des codts. L'analyse de haute productivité est le principe majeur de
la série DNM qui a été congue en prenant en considération les besoins de I'utilisateur. Le lit
monobloc est en Meehanite rigide et fortement nervuré. Ces piéces moulées restent stables
méme dans les conditions de coupe les plus difficiles. La fonte Meehanite a grain fin est
utilisée pour ses excellentes caractéristiques d'absorption des vibrations. La table est
entierement soutenue par la selle dans toutes les positions et il n'y a pas de porte-a-faux de
table. Tous les axes ont des guides de mouvement linéaire tres rigides et précis.

- Rigidité statique : La structure a haute rigidit¢ de DNM a augmenté la rigidité
statique de 30% de plus que le modéle précédent sans aucun point faible grace a

I'analyse FEM.

- Rigidité dynamique : L'amélioration de la réponse en fréquence et de la capacité
d'amortissement des vibrations permet d'augmenter la haute fréquence de 35% par

rapport au modele précédent.

54



Techniques et méthodes expérimentales

Chapitre 2

Figure 1. 14 Fraiseuse CNC DOOSAN DNM 650 HS

Pour réaliser des trous de différents diameétres, nous avons deux options : utiliser différents
forets manuellement avec une perceuse, ou utiliser une méthode numérique en utilisant une
fraiseuse CNC.

Il existe plusieurs types de forets, qui varient en fonction de la géométrie requise et des
matériaux a usiner. Si la coupe du matériau se fait a I'extrémité du foret, il s'agit d'un foret.
En revanche, si l'arrachement de matiere se fait sur le flanc, il s'agit d'une fraise. Il est

important de noter que les forets aléseurs peuvent effectuer les deux fonctions.

Figure I1. 15 Foret de percage HSS_TIN
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11.10.1.c Conditions d’usinage
Afin de garantir un processus de percage réussi et conforme aux normes d'usinage, il

est recommandé de prendre en compte les éléments suivants :
—  Stabilité de la machine.
—  Vitesse de rotation de la broche.
—  Utilisation d'un liquide de coupe approprié.
- Débit et pression du liquide de coupe.
- Fixation sécurisée de la piece.
—  Orientation de la broche (horizontale ou verticale).

- Puissance et couple requis.

Disponibilité d'un magasin d'outils.

11.10.2. Les moyens de mesure
11.10.2.a Dimensionnement des plaques
L'étude a été réalisée sur des plaques rectangulaires dont les dimensions sont de 220

mm de longueur, 90 mm de largeur et 6 mm de hauteur.

11.10.2.b Dimensionnement des trous
Le processus d'usinage des trous sur la machine a commande numérique CNC a 3 axes

comprend les étapes suivantes :

e Utilisation du logiciel de conception SW 2018 pour créer le dessin de définition

des quatre plaques.

e Utilisation du programme EXCEL pour établir la gamme d'usinage spécifique au

percage.

e Utilisation du logiciel de conception et de simulation de fabrication (CFAQO) pour

générer le programme d'usinage adapté au fonctionnement de la machine CNC.
o Etapes d'exécution sur la machine :

- Fixation de I'étau sur la table de la fraiseuse.
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- Serrage de la plaque époxy sur une plaque d'aluminium et réalisation des

trous taraudeés.
- Fixation de I'nybride et prochainement de la plague époxy.
- Utilisation du palpage pour obtenir les reperes de référence de la piece.
- Lancement du programme d'usinage.
e Instruments de mesure utilisés :
- Instruments de mesure directs tels que le pied a coulisse numérique.
- Instruments de mesure indirects tels que le comparateur.

- Utilisation d'une clé palpeur numérique pour obtenir les reperes de référence

de la piéce.

Figure I1. 16 Pied a coulisse numérique Figure I1. 17 Comparateur numérique

Figure 11. 18 Palpeur numérique
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Figure 11. 19 Palpeur outil mécanique

Figure I1. 20 Plague biocomposite époxy/fibres courtes WF aprées percage

11.10.3 Méthodologie et procédure expérimentale

Les essais de percage ont été réalisés a l'aide d'une fraissuse CNC DOOSAN DNM
650HS équipée d'une broche de 12000 tr/min avec une avance de 2000 mm/tr 01 (Figure
111.13) Pour effectuer I'opération de percage, nous découpons des pieces de taille (22 x 10 x
6 mm). Trois diamétres de forets différents ont été choisis, a savoir les forets en nitrure de
titane (HSS_TiN) avec un angle de pointe de 118° avec différents diameétres (5 mm, 7 mm et
10 mm). D'autres parametres sont également utilisés tels que la vitesse de la broche (500,
1500 et 2500 tr/min) et trois vitesses d'avance de contréle comme suit : (50, 100 et
200mm/min). Le choix des parametres de coupe a été retenu apres une étude bibliographique.
Le percage a été réalisé a sec sans fluide caloporteur. Les conditions de coupe sont résumeées
dans le Tableau V.1. Afin de réduire la flexion des pieces lors de la phase de percage pour ne
pas amplifier I'étendue du défaut a la sortie du trou, un support en acier massif est utilisé sous
les pieces composites. Le percage des trous de cette étude se fait en une seule étape. Pour
avoir une bonne qualité de trou et éviter le facteur d'usure de l'outil de percage, apres cing

opérations, le foret est remplacé par un nouveau.

Ensuite, les échantillons percés ont été numérisés, pour mesurer la zone endommagée du trou
foré (rapport Fd), en utilisant un balayage haute résolution jusqu'a 2400 x 4800

dpi (profondeur de couleur interne de 48 bits) pour obtenir une image de haute qualité.
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Les images résultantes ont été traitées a l'aide du logiciel gratuit Image J v1.47, publié par le
National Institute of Health, USA .Dans ce travail, le facteur de délaminage en sortie a éeté
calculé en utilisant I'équation suivante : Fd = Dmax/D, ou Dmax est le diametre maximal

mesuré dans la zone endommagée et D est le diametre réel du trou.

11.11 Conclusion

Dans ce chapitre, nous avons accordé une attention particuliere a I'éguipement
nécessaire pour I'élaboration et la caractérisation du bio-composite. Cela comprend le
processus de transformation de la fibre végétale de la Washingtonia Filifera en un nouveau
matériau bio-composite a matrice d'époxy renforcée par des fibres courtes du WF neutre, qui
ont été traitées avec NaOH a des concentrations de 1% et 3% pendant 12 heures. Nous avons
également abordé la phase de percage des plaques en bio-composite renforcé avec ces fibres.
Tout au long de cette étude, nous avons effectué une caractérisation approfondie pour
comprendre le comportement physique, chimique et mécanique de ce matériau. Ces
caractérisations ont été réalisées en utilisant différentes méthodes généralement employées
pour améliorer la qualité du matériau et les propriétés des fibres. Les informations obtenues
dans ce chapitre seront utiles pour améliorer et concevoir de nouvelles variétés de fibres,

adaptées a des applications industrielles spécifiques.

59



Techniques et méthodes expérimentales Chapitre 2

11.12 Reférences
[1]  P. Khristova, O. Kordsachia, and T. Khider, “Alkaline pulping with additives of date

palm rachis and leaves from Sudan,” Bioresour. Technol., vol. 96, no. 1, pp. 79-85,
2005, doi: https://doi.org/10.1016/j.biortech.2003.05.005.

[2] R.Chollakup, W. Smitthipong, W. Kongtud, and R. Tantatherdtam, “Polyethylene
green composites reinforced with cellulose fibers (coir and palm fibers): effect of fiber
surface treatment and fiber content,” J. Adhes. Sci. Technol., vol. 27, no. 12, pp. 1290-
1300, Jun. 2013, doi: 10.1080/01694243.2012.694275.

[3] M. Ragoubi, D. Bienaimé, S. Molina, B. George, and A. Merlin, “Impact of corona
treated hemp fibres onto mechanical properties of polypropylene composites made
thereof,” Ind. Crops Prod., vol. 31, no. 2, pp. 344-349, 2010, doi:
https://doi.org/10.1016/j.indcrop.2009.12.004.

[4] H.H. Abdel-Rahman, R. Al-Juruf, F. Ahmad, and I. Alam, “Physical, mechanical and
durability characteristics of date palm frond stalks as reinforcement in structural
concrete,” Int. J. Cem. Compos. Light. Concr., vol. 10, no. 3, pp. 175-181, 1988, doi:
https://doi.org/10.1016/0262-5075(88)90007-3.

[5] N. Azum, M. Jawaid, L. K. Kian, A. Khan, and M. M. Alotaibi, “Extraction of
Microcrystalline Cellulose from Washingtonia Fibre and Its Characterization,”
Polymers , vol. 13, no. 18. 2021, doi: 10.3390/polym13183030.

60



Comportement en Traction des Fibres de Washingtonia Filifera: Approche Statistique

Chapitre 3

Chapitre 11T :
Comportement en
Traction des Fibres de
Washingtonia Filifera:
Approche Statistique

61



Comportement en Traction des Fibres de Washingtonia Filifera: Approche Statistique Chapitre 3

Chapitre 3.

COMPORTEMENT EN TRACTION DES FIBRES DE
WASHINGTONIA FILIFERA: APPROCHE STATISTIQUE

‘ Contenu du chapitre Page ‘
L INErOAUCTION .ttt bbbt 63
[11.2 Matériaux et techniques eXperimentales ...........cccovveveeieiieri e 65
[11.3 MEthOdEes STAtISLIQUES.......ccvveeieeieciieiie ettt ra e ae e nneas 66
[11.4 RESUIALS €1 AISCUSSION ....cvvivveieiecir ettt 69

TH1.4.2 ANAIYSE SEM ..o 69
[11.4.2 Comportement en traction quasi-statique de la fibre (WF) .........cccceoennnn, 69
111.4.3 Application de I'essai de traction Anderson-Darling aux fibres WF........... 76
[11.4.4 Distribution de Weibull ............ccooiiiie e 77
IR O o] o 1] oo USROS 83
[11.6 RETEIBNCES ...ttt ettt bbbt 84

62



Comportement en Traction des Fibres de Washingtonia Filifera: Approche Statistique

Chapitre 3

Chapitre 111 : Comportement en Traction des Fibres de Washingtonia Filifera:

Approche Statistique

I11.1 Introduction

L'utilisation de fibres naturelles joue un role clé dans la valorisation de la biomasse.
D'une part, I'industrie plastique cherche a réduire les ressources pétroliéres et, d'autre part, a
prévenir I'impact négatif des plastiques sur I'environnement (émissions de CO,) [1]. Ainsi, les
lois environnementales mondiales actuelles reposent sur trois principes : le respect de
I'environnement et des étres vivants, la réduction des déchets et des polluants, et le
remplacement total ou partiel des produits pétrochimiques et de leurs dérivés par des
ressources renouvelables et recyclables [2]-[4]. Les composites renforcés de fibres naturelles
ont fait I'objet d'une attention croissante au cours de la derniere décennie, tant dans le monde
universitaire que dans diverses industries. Il existe une grande variété de fibres naturelles qui
peuvent étre utilisées pour le renforcement ou comme charges. Nombre de ces fibres sont
utilisées comme source de renforcement dans les secteurs de l'automobile, de la marine, du
papier, de I'emballage et des panneaux de particules [5]-[7]. Les champs d'application des
fibres végétales sont vastes en raison de leurs caractéristiques : la forme continue ou
discontinue de longueur variable, la rigidité et la flexibilité, leurs propriétés physico-

chimiques, et la cristallinité en relation directe avec la densité des fibres et leur durabilite.

En raison de leur grande dispersion, les caractéristiques meécaniques des fibres
végétales sont généralement obtenues par une méthode d'analyse statistique de Weibull a
deux parameétres, souvent utilisée dans le domaine de la science des matériaux. En effet, le
comportement quasi-statique en traction et en fatigue cyclique de fibres de sisal simples sous
contréle de déplacement pour une longueur de jauge GL= 20 mm a été étudié par Belaadi et
al. [8]. Les valeurs des propriétés mécaniques obtenues par ces auteurs, en particulier la
résistance, la déformation a la rupture et le module d"Young des 15 spécimens, sont
respectivement égales a 462 MPa, 7,83% et 7,47 GPa. Une autre étude réalisée par Belaadi et
al. [2] ont montré que les propriétés mécaniques des fibres de sisal sont fonction du nombre
d'essais (N = 15, 20, 30 et 40 essais) et du GL, qui est égal a 20 mm. lls ont également
observé une forte anisotropie de la fibre de sisal, ce qui a conduit a l'utilisation de la
distribution de Weibull a deux et trois parameétres avec différents estimateurs (indice de
probabilité) pour estimer les propriétés élastiques de cette fibre. lls ont trouvé un module
d'Young et une résistance caractéristique a la rupture de 10,69 GPa et 447 MPa,
respectivement, estimés par l'indice de probabilite de Kaplan-Meier modifié (Weibull a 2
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parametres). Les auteurs concluent que la distribution de Weibull a 2 paramétres est la plus
appropriée pour estimer les propriétés mécaniques par rapport a la probabilité de Weibull a 3
parametres. Silva et al ont étudié le comportement de la fibre unitaire de sisal de 15
échantillons soumis a une tension quasi-statique pour quatre longueurs de jauge GL (10 mm,
20 mm, 30 mm et 40 mm). lls ont effectué une analyse statistique des résultats de la
dispersion de la résistance observée, a savoir la probabilité de Weibull a 2 parameétres. Les
paramétres du module de Weibull étaient compris entre 4,6 et 3,0 pour les longueurs de

mesure GL de 10 mm et 40 mm, respectivement.

De méme, Virk et al. [9] ont réalisé un total de plus de 785 fibres de jute testées en
tension statique a différentes longueurs de mesure (le GL varie de 6 mm a 300 mm) afin
d'estimer I'influence du GL sur la résistance, la deformation ultime et le module d'Young. Les
auteurs ont constaté une grande dispersion des résultats, ce qui a conduit a appliquer I'analyse
de Weibull a deux paramétres et la fonction de densité de probabilité lognormale sur les
propriétés mécaniques. Dans une autre étude récente, Blanchard et al. [7] sur 95 spécimens
pour un GL égal a 500 mm, les auteurs ont estimé les propriétés mécaniques des fils de lin,
notamment un module de Young de 11 400 MPa et une résistance ultime de 242 MPa avec
une déformation comprise entre 1% et 3%. Cependant, en utilisant le méme type de fil pour
un GL de 100 mm, Codispoti et al. [11], apres 10-15 essais, a obtenu des valeurs de
contrainte et de module d"Young (198 MPa et 5913 MPa, respectivement) trés inférieures a
celles trouvées dans I'étude [10]. Une analyse de la résistance a la traction a également été
réalisée par Amroune et al. [9] sur des fibres longues de palmier-dattier traitées et non traitées
provenant de 630 échantillons, en utilisant des statistiques de Weibull a deux et trois

parameétres et une analyse de variance.

Les fibres de Washingtonia attirent de plus en plus les chercheurs car elles sont
largement répandues dans le monde. Washingtonia est un genre de palmier classé dans le
regne Plantae de la division Magnolophita de la classe Liliopssida de l'ordre Arecales,
appartenant a la famille : Arecaceae. La teneur en éléments constitutifs varie d'un palmier a
I'autre ou au sein d'un méme palmier selon que le membre est le tronc [13], le bois du palmier
[14], les palmiers [15], les folioles ou les fruits [16], car elle varie également en fonction de
I'dge [17], conditions environnementales [14] et la croissance du palmier [19]. Cette fibre a
été étudiée par Gaagaia et al. sur un ensemble de 30 fibres seulement [20]. En effet, les
auteurs ont étudié la caractérisation mecanique et thermo-physico-chimique de fibres de

palmier Washingtonia non traitées. Cependant, le nombre d'échantillons dans I'étude de
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Benzannache et al. [21] a été double, soit 60 fibres WF non traitées par rapport aux travaux
de Gaagaia et al. [20]."/Afin de minimiser la variation des valeurs et d'avoir une meilleure
estimation des caractéristiques mécaniques, une étude statistique a été réalisée en utilisant le
modele de Weibull a 2 parametres. Les propriétés mécaniques moyennes des fibres (WF) ont
révélé une résistance a la traction de 119,3+86,28 MPa, une déformation ultime de
20,55+11,08 et un module d'Young de 2,34+1,36 GPa, pour une longueur de référence
GL=40 mm. Récemment, Jawaid et al. [22] ont examiné différentes biomasses de
Washingtonia, a savoir la tige de la feuille (W-LS), le cceur du tronc (W-TC) et les fibres de
I'épine du tronc (W-TS) au microscope électronique a balayage. Ils ont conclu que la fibre de
Washingtonia a un fort potentiel pour étre appliquée comme biomatériau pour des

applications polyvalentes a I'avenir.

A cet égard, cette étude vise & examiner le comportement mécanique quasi-statique
des fibres unitaires WF sur un ensemble de 150 fibres sous différents nombres d'essais (30
fibres/ensemble) effectués pour une longueur de jauge de 50 mm. En outre, une analyse
statistique de Weibull a deux et trois paramétres pour différents estimateurs et des méthodes
de prédiction utilisant le maximum de vraisemblance (ML), les moindres carrés (LS) et
I'analyse de variance a sens unique (ANOVA) a un niveau de confiance de 95 % ont été

utilisés pour évaluer la qualité des propriétés mécaniques des fibres.

I11.2 Matériaux et techniques expérimentales

Les fibres WF utilisées dans ce travail sont extraites de palmiers cultivés localement
dans la région de Skikda (Algérie). Ces palmiers sont caractérisés par une hauteur de 10 a 12
m et une largeur de 0,3 a 0,6 m a maturité et portent des stipes bruns, rugueux et cylindriques
retenant les bases de feuilles persistantes, vertes brillantes, orbiculaires (=<1 m de diametre),
des segments piquants, des pétioles épineux de plus de 1 m. Les fibres sont facilement
extraites manuellement et immergées dans de I'eau distillée pour nettoyer la surface externe
(Figure 111.1). Elles sont ensuite séchées a l'air a température ambiante pour éliminer
I'humidité.

Les fils de fibres de Washingtonia ont un diamétre moyen de 227+35 um et une
longueur de 500 mm pour un nombre d'échantillons testés de 150. Le diametre des fibres WF
a été observé a l'aide d'un microscope optique. Dans cette étude, la fibre et sa section
transversale ont été analysées a l'aide du MEB JSM-7600F. Les images SEM ont été traitées
a une tension de 2,00 KV. Les propriétés mécaniques en traction (résistance a la traction,
déformation ultime et module de Young) ont été réalisées sur 150 fibres de Washingtonia a
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une longueur de jauge GL=50 mm selon la norme ASTM D3822-14. [19] (Figure I11.1).
Tous les essais ont été réalisés a l'aide d'une machine d'essai Zwick Roell équipée d'une
cellule de charge de 5 KN, avec une vitesse d'essai constante de 1 mm/min, une température
de 24°C et une humidité relative de 45%.

2
o

Figure I11. 1Test de traction pour une seule fibre de WF,
(a) Plante de WF, (b) fibres de WF utilisées dans cette étude et (c) équipements

111.3 Méthodes statistiques
Pour prendre en compte la nature aléatoire des données, le modele de Weibull est

largement utilisé pour traiter les matériaux fragiles ou la distribution des dommages qui est
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un facteur déterminant dans la rupture du matériau, comme Agave Americana [24], palmier
[12], chanvre [25], lin [5], [10], sisal [4] et de jute [9]. Cependant, des études ont également
utilisé cette formulation pour les faisceaux de fibres de carbone [27] et les fibres de verre
[28]. Un test de Kolmogorov-Smirnov a été effectué pour veérifier si I'échantillon de valeurs
de resistance a la traction est une distribution de Weibull. [29]. D'autre part, la fonction de
densité de probabilité de la distribution de Weibull a trois paramétres, également appelée
fonction de distribution cumulative (CDF), est déterminée par I'équation (111.1) [30], [31]. La
distribution de Weibull suppose que la rupture d'une fibre provient de la dégradation de son
élément le plus faible et peut décrire efficacement les propriétés mécaniques des fibres. [30],
[32].

x—sg \™
P(x|sg,s,m) =1— e_( s )

X =S, (111.2)
Dans ce cas, le modéle de probabilité de survie de Weibull a deux parametres P(x), apres
avoir simplifié I'équation (111.5), en considérant un seuil zéro (sO = 0), peut étre traduit par

I'équation (111.2) [9], [33], [34]:

Pixlsm)=1- e (5) x> (111.2)
La détermination des paramétres m, s et So peut se faire par estimation des moindres carrés
(LS) en utilisant I'équation (111.3) [30]:

In [In(=)] = mIn(x) — m In(s) (1.3)

Ou, les parametres X, s, So et m sont tous des nombres réels positifs (R > 0), so représentant le
seuil (parameétre de localisation) correspondant a une valeur moyenne du paramétre x (durée
de vie minimale), s > 0 le parametre d'échelle (valeur caractéristique) et m le parametre de

forme ou module de Weibull.

Le parameétre sy reflete également les propriétés mécaniques caractéristiques, a savoir oo, &g et
Eo, qui correspondent a la résistance a la traction, a la déformation ultime et au module
d'Young. Cette formule représente linéairement les données lorsqu'on ajuste le modele de
Weibull. En ajustant le modele, on obtient une droite de pente m, qui est une représentation
linéaire du modeéle. Le parametre s est déterminé par l'intersection de cette droite.
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Cependant, I'estimation de la probabilité de survie (P) pose souvent des difficultés dans cette
méthode. Pour obtenir cette estimation, on utilise généralement des estimateurs ou des indices
de probabilité spécifiques, tels que :

p, = (111.4)

ol {a =0,0.3,0.375,0.5
"(A=0,0.2504,1
La littérature propose quatre indices de probabilité [22,31-33] représentés par les équations

[11.5 a 111.8. Dans le logiciel Minitab version 16, il existe quatre options pour estimer l'indice
de probabilité (Pi) :

1. Pour les populations échantillons inférieures a 6, on utilise I'équation (I11.5).

2. L'équation de Kaplan (Eq.lI11.6) est utilisée comme estimateur pour les populations
échantillons inférieures a 10.

3. L'équation de Kaplan-Meir modifiée (Eq.111.7) est fréquemment utilisée pour les
populations échantillons de 20 a 50.

4. Enfin, pour les populations échantillons de plus de 20, I'équation (I11.8) de rang

moyen est la plus couramment utilisée.

_ i-03

E7 nt14 (111.5)
i—0.375

b= oz (111.6)

P, = i‘r‘l’-S (111.7)

P = ﬁ (111.8)

Pour évaluer les parameétres de vraisemblance de Weibull, la plupart des chercheurs utilisent
la méthode du maximum de vraisemblance (ML) en comparaison avec la méthode

d'estimation des moindres carrés (LS) pour maximiser la vraisemblance de I'échantillon selon
I'Eq. (111.9) [39].

P(m,s |y, ux2) = Ty PGr) = [Ty = Gt el =) (111.9)

De plus, cette méthode dispose d'une méthode simple de construction des intervalles de
confiance conduisant au calcul automatique des incertitudes des parametres de Weibull a un

IC de 95%. Plusieurs options du logiciel Minitab version 16 utilisé dans cette recherche
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permettent d'estimer I'indice Pi et de choisir la méthode ou I'approche statistique utilisée (LS
ou ML).

I11.4 Résultats et discussion
111.4.1 Analyse SEM

La morphologie de la fibre végétale WF influence fortement son comportement
mécanique. En effet, lorsqu'elle est soumise a des contraintes de traction a sa surface et
surtout dans la direction transversale, son caractére anisotrope la rend plus sensible a la
formation de dislocations. Celles-ci apparaissent de maniére hétérogene sur toute la longueur
de la fibre et s'étendent sur toute la largeur de la fibre (Figure 111.2).

2.00kV LEI

Figure I11. 2 Micrographie SEM d'une seule fibre WF

111.4.2 Comportement en traction quasi-statique de la fibre (WF)

La Figure I11.3a présente les résultats du comportement mécanique caractéristique du
WF, obtenus a partir de trente essais de contrainte-déformation. Ce comportement est divisé
en trois zones distinctes, illustrées dans la Figure 111.3b, en utilisant une seule fibre WF

comme référence.
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Dans la premiere zone, appelée zone de deformation élastique et réversible, la

contrainte limite est tres faible. Le comportement est linéaire et le module d"Young E peut

étre estimé en utilisant la loi de Hooke : ¢ = E.c. La contrainte de traction limite dans cette

zone est de 56 MPa, correspondant a une déformation a la rupture de 3%. Ensuite, la

deuxiéme zone correspond a la déformation plastique irréversible. Dans cette zone, la

contrainte nominale augmente proportionnellement a la déformation jusqu'a une valeur

maximale de 150 MPa et une déformation a la rupture égale a 25%, dans laquelle la fibre se

rompt et est détruite.
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Figure I11. 3 Courbe de contrainte-déformation : (a) Essais sur les trente premiers
échantillons et (b) Comportement typique d'un WF de 50 mm de longueur sous essai de
traction.

La Figure 111.4 présente le diagramme de dispersion des propriétés mécaniques en
fonction du diamétre pour les essais réalisés sur trois lots de fibres naturelles WF 180. Un
modéle de prediction exponentiel avec une erreur de 5% (niveau de confiance de 95%) a éte
utilisé. Les relations entre le diametre de la fibre (D) et les propriétés mécaniques telles que la
résistance a la traction (o), la déformation ultime (¢) et le module d'¢lasticité¢ (E) sont
illustrées dans les Figures 4a-c. On observe que lorsque o et E diminuent, € augmente, ce qui
entraine une dispersion notable des propriétés mécaniques. En effet, une dispersion minimale
des propriétés mécaniques est observée lorsque les propriétés des trois lots sont plus élevées.
Ces dispersions sont dues a différents parametres tels que la nature et I'état des fibres ou la
géométrie et son climat et la difficulté de l'expérience, et ses incertitudes de mesure. Ce

comportement est similaire a celui des fibres de jute, rapporté par Virk et al. [9], [40].
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Figure 111. 4 Propriétés mécaniques en fonction du diamétre de la fibre pour tout

les tests du Washingtonia Filifera (a) résistance a la traction en fonction du diametre,
(b) déformation en fonction du diamétre et (c) module d"Young en fonction du
diamétre.

La Figure 111.5 montre la variation des propriétés mécaniques moyennes des fibres
WEF en fonction du nombre d'échantillons, c'est-a-dire la résistance a la traction, la
déformation ultime et le module d'élasticité sous forme de boites ou de diagrammes de Tukey
(boites rectangulaires) ou de boites dites a moustaches. Cette représentation est définie par
des données variables avec maximum, minimum, médiane, quartiles (Q; et Qz). Par exemple,
pour N=60, les valeurs de médiane, Q1, Qs, minimum et maximum des échantillons sont

(110, 45, 190, 20 et 290) pour la contrainte, (25, 15, 31, 5, 42 et 2300) pour la déformation et

(1400, 3100, 500 et 7000) pour le module d'Young.
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Tableau I1l. 1 les propriétés mécaniques des fibres WF soumises a des essais de
traction quasi-statiques, avec le nombre correspondant d'essais réalisés.

Nombre Contrainte (MPa) Déformation (%o) Module d’élasticité (MPa)

detests Moyenne SD  CV (%) Moyenne SD  CV (%) Moyenne SD  CV (%)

30 117.92 83.30 70.64 20.55 11.08 53.93 2345 1367 58.30
60 124.40 80.08 64.37 23.21 10.75 46.33 2399 1264 52.67
90 131.97 65.15 49.37 23.72 9.40 39.65 2502 1244 49.75
120 141.15 63.44 44.94 23.57 9.21 39.07 2551 1414 55.41
150 133.29 58.08 43.57 21.76 7.28 33.47 2349 1450 61.74

Le Tableau I11.1 résume les valeurs des propriétés mécaniques de la fibre WF testée sous
charge de traction, a savoir les résultats de o, € et E pour cing groupes d'échantillons N = 30,
60, 90, 120 et 150 essais. Des dispersions notables des propriétés méecaniques sont observées
dans les Figures 111.4 et 5, ainsi que dans le Tableau I11.1. En effet, les valeurs obtenues des
CV pour o, ¢ et E des cing groupes d'échantillons testés N=30, 60, 90, 120, 150 sont
respectivement (70,64, 64,37, 49,37, 44,94 et 43,57 %), (53,93, 46,33, 39,65, 39,07 et 33,47
%) et (58,30, 52,67, 49,75, 55,41 et 61,74 %). Sur la base du Tableau I11.1, on peut noter
qu'il est possible de deduire I'effet du nombre d'échantillons testés sur I'augmentation des
propriétés mecaniques des fibres WF. Par exemple, on a constaté des augmentations des
valeurs moyennes de o, € et E, passant respectivement de 133,29+58,08 MPa, 20,55+11,08 %
et 2345+1367 MPa pour le lot de 30 essais a 117,92+83,30 MPa, 21,76+7,28 % et 2349+1450

MPa pour le lot constitué de 150 essais.
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Tableau I11. 2 Résumé des études précédentes sur les propriétés mécaniques des fibres

naturelles
Matériel Nombre Diamétre GL  Contrainte Module de Déformation a

des tests (um) (mm) de Traction Youngs la rupture Ref.
simples (MPa) (GPa) (%)

Agave americana L. 265 % 80 40 142 + 69 2.14+0.79 25.60 £ 8.25

Phoenix dactyliferaL. 30 577 +£83 50 117+ 35 43114 3.13+£0.7

Coccinia grandis L. - 27.33+£0.38 50 273+27.74 1017+126  2.703+0.27

Juncus effususL 30 280 £ 56 40 113 + 36 438 £1.37 2.75+0.68

Lygeumspartum L. 30 180-433 40 280 13.2 1.49-3.74

Furcraea foetida 25 128 40 612.43+52 6.44+2.1 10.45+1.8

Hierochloe Odarata 20 136.7+4.43 50 105+ 35 2.56 £0.98 2.37£0.95

Washingtonia Filifera 60 234 +43 40 119.3+86.28 2.34+1.36 20.55 +11.08 [21]

Washingtonia Filifera 60 227 + 35 50 124.4+80.08 2.39+1.26 23.21 £10.75 This

work

Le Tableau 111.2 présente les résultats des études sur les fibres naturelles rapportées
dans la littérature. 1l est difficile de comparer les propriétés mécaniques de celles-ci en raison
des différents facteurs affectant la fabrication des fibres a partir de fibres végétales. Les
valeurs de o, € et E dans cette étude sont supérieures a celles de la littérature. [9,17,36,37].
Ceci est d0 au nombre d'essais réalisés par rapport a notre étude, qui correspond a 60
échantillons. Les résultats expérimentaux trouvés pour les fibres WF sont 124+80.08 MPa
pour o, 23.21+10.75% pour ¢ et 2.39 1.26 GPa pour E. La contrainte de traction obtenue dans
cette étude pour la fibre WF avec une longueur de jauge GL= 50 mm et un diametre 227+35
pum, est supérieure a celle d'Amroune et al. [9] pour la fibre Phonix dactylifera (117+35
MPa), et a celle de Maache et al. [36] réalisée pour la fibre Juncus effusl (113+36 MPa), avec
des longueurs de jauge de 50 et 40 mm et des diametres de 577+83 et 28056 um,

respectivement.

D'autre part, il faut noter que la valeur de o trouvée dans cette étude est plus élevée que
celle trouvée pour la méme fibre traitée au WF. [21] qui est de 124,4+80,08 MPa, réalisée sur
60 essais avec la méme fibre WF dont la longueur de jauge est plus courte que celle utilisée
dans nos essais, soit 40 mm, et dont le diameétre est de 234+43 um. La raison de cette
différence est probablement due a la différence de longueur de jauge et de diametre du fil.
Comme pour ¢ et E, les résultats obtenus dans cette étude et dans [21] sont presque similaires,
ils sont respectivement de 23,21+10,75% et 2,39+1,26 GPa, et 20,55+11,08% et 2,3+1,36
GPa.
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111.4.3 Application de I'essai de traction Anderson-Darling aux fibres WF

Le test de qualité d'ajustement d'Anderson-Darling a été effectué pour déterminer la
meilleure estimation de la probabilité sur les cing ensembles de tests, a savoir la distribution
normale, la distribution de Weibull & deux paramétres, la distribution lognormale et la
distribution de Weibull a trois parametres (Tableau 111.3), afin d'estimer les valeurs de A-D
qui tendent vers les valeurs les plus faibles (valeurs critiques).
Tableau I11. 3 Estimations ajustées de qualité de I'ajustement d'Anderson-Darling pour

différentes methodes de distribution (distributions de Weibull 2P, de Weibull 3P,
normale et lognormale).

N

Contrainte (MPa) Déformation (%o) Module de Young (GPa)
. Log- 3P- . Log- 3P- . Log- 3P-
AL normal Weibull Normal Weibull normal Weibull Normal Weibull normal Weibull

30
60
90

1370 1175 1251 1133 1476 1359 1935 1818 1236 0.852 0974 0.788

1636 1316 1668 1317 1172 0.881 3.091 1594 0915 0483 0.682 0.555

0.764 0338 1144 0363 0.857 0.735 2943 1.091 1061 0357 0.669 0.385

120 1028 0374 1.355 0397 1.044 0950 3.233 1209 2.850 0449 0438 0.538
150 1705 0615 1.245 0797 1427 1111 2222 1162 3.660 0242 0443 0.343

Le Tableau I11.3 résume les valeurs estimées du test de qualité d'ajustement
d'Anderson-Darling. On peut observer que les valeurs minimales des propriétés mécaniques
se situent dans les distributions de Weibull deux et trois. Par conséquent, il est nécessaire de
déterminer laquelle des distributions de Weibull correspond parfaitement aux résultats
expérimentaux. Les valeurs A-D estimées pour la distribution de Weibull & deux paramétres
pour les fibres WF pour o, € et E pour différents lots d'essai (30, 60, 90, 120 et 150) sont
(1,175, 1,316, 0,338, 0,374 et 0,615), (1,359, 0,881, 0,735, 0,950 et 1,111) et (0,852, 0,483,
0,357, 0,449 et 0,242) respectivement. Ces valeurs sont inférieures aux valeurs estimées par
la distribution de Weibull a trois parameétres (1,133, 1,818 et 0,788 pour le lot de 30 essais a
0,797, 1,162 et 0,343 pour le lot de 150 essais). Les propriétés mecaniques semblent
correspondre a la distribution de Weibull a deux parametres, ce qui nous ameéne a conclure
que la distribution des propriétés mécaniques des fibres WF correspond a la distribution de
Weibull & deux parametres. Par conséquent, la distribution de Weibull est la meilleure
estimation des probabilités, en accord avec les travaux de Belaadi et al. [38] pour les fibres de

sisal et Benzannache et al. [21] pour les fibres WF dans leurs travaux.
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111.4.4 Distribution de Weibull

L'une des principales qualités de la distribution a deux et trois parameétres du modele
de Weibull [39] est la prédiction du comportement mécanique des fibres (WF) aux différents
lots d'essai, qui a révélé une grande dispersion des résultats. La Figure 111.6 montre les
courbes de probabilité de la distribution statistique LS et ML de la méthode de Weibull a
deux parameétres obtenues pour o, € et E pour les cing lots d'essai des échantillons étudiés (30,
60, 90, 120 et 150 essais).

D'apres la Figure 111.6, les résultats expérimentaux des traitements mécaniques de la
fibre végeétale naturelle WF décrivent de maniére satisfaisante les résultats experimentaux. Ils
semblent suivre un ajustement linéaire et présentent une quasi-linéarité et un quasi-
recouvrement avec un léger décalage entre eux. Ces comportements correspondent a ceux
observés par d'autres auteurs tels que Belaadi et al. [4,38] pour les fibres de sisal. On a
remarqué que pour les valeurs de la contrainte de traction et de la déformation a la rupture,
pour les lots d'essai N = 30 et 60, les courbes sont déplacées vers des valeurs plus grandes
(vers le haut). D'autre part, les valeurs du module d"Young sont déplacées vers des valeurs

plus petites (vers le bas).

Le Tableau 111.4 présente les valeurs des parametres de la distribution de Weibull a
deux parametres pour quatre estimateurs LS : Median Rank, Modified Kplan-Meier, Mean
Rank et Kaplan-Meier, pour les cing lots d'essai. Selon [48], [49], les valeurs du coefficient
de corrélation R2 définissent I'ajustement et la variation du module de Weibull. On en déduit
que l'estimateur de Kaplan-Meier offre le plus grand coefficient de corrélation R2 que les
autres estimateurs, et ce pour o, € et E, qui varie entre 0,972 et 0,997, 0,949 et 0,997, 0,993 et
0,982 respectivement. Le module de Weibull mo, me et mE de o, € et E déterminé par la
distribution de Weibull a deux parametres selon la méthode LS pour les différents lots de test
pour les quatre estimateurs des échantillons de fibres WF, est fortement lié a la rupture et aux
défauts de la structure des fibres végétales. En effet, la méthode de Kaplan-Meier est la plus
adaptée, obtenant les valeurs les plus ¢élevées du module de Weibull (moc = 1,395, 1,538,
2,480, 2,141 et 2,154, me = 1,909, 2,299, 2,515, 2,617 et 2,547, mE = 2,051, 2,196, 2,345,
2,301 et 2,023).
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Figure I11. 6 Distribution de Weibull a deux parametres pour les propriétés
mecaniques des fibres du WF par les méthodes LS et ML
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Tableau I11. 4 Valeurs des paramétres de la distribution de Weibull a deux parametres
pour WF en utilisant différents estimateurs LS a différentes longueurs d'écartement
(GL).

N test [m, J[a |R® |m, & R |me |E, |R
Median Rank (Benard)
30 1408 127 0971 1937 2281 0946 2.091 2609 0.978
60 1551 136 0976 2.322 26.218 0.971 2.2358 2678 0.986
90 2142 148 0996 2540 26.75 0.985 2.381 2793 0.988

120 2177 158 0996 2.643 26,53 0.988 2336 2818 0.977
150 2.164 149 0.994 2574 24387 0989 2.051 2578 0.979
Modified Kaplan-Meier (Hazen)

30 1483 126 0.965 2.045 22,639 0.938 2196 2593 0.976
60 1.605 135 0.972 2403 26.11 0968 2310 2667 0.983
90 2195 148 0994 2605 26.67 0.983 2442 2784 0.986

120 2222 158 0995 2.698 2646 0986 2.387 2810 0.974
150 2203 149 0993 2621 2433 098 2.091 2570 0.974
Mean Rank (Herd-Johnson)

30 1324 128 0976 1818 23.03 0952 1973 2628 0.981
60 1.490 137 0981 2233 2634 0973 2151 2691 0.989
90 2.080 149 0.997 2466 26.84 0987 2314 2803 0.991

120 2125 159 0.997 2578 26.60 0991 2276 2827 0.979
150 2118 149 0.996 2518 2445 0991 2.005 2587 0.981
Kaplan-Meier

30 1395 119 0972 1909 2181 0949 2.051 2505 0.987
60 1538 132 0978 2299 2575 0969 2196 2628 0.992
90 2118 146 0996 2515 2643 0.984 2345 2761 0.993

120 2.154 157 0.997 2617 2632 0988 2301 2794 0.982
150 2141 148 0996 2547 2422 0997 2.023 2559 0.982

De nombreux auteurs ont proposé cette méthode et en particulier [17], [26], [50].
Ainsi, les résultats obtenus montrent que le modéle de Weibull peut déterminer la distribution
approximative des défauts responsables de la défaillance quasi-statique de la fibre végétale
sous l'influence du nombre de lots d'essais. Cependant, il existe une légere différence dans les
résultats entre les méthodes d'estimation de Weibull a deux parametres LS et ML.

Dans le Tableau I11.5, les valeurs maximales obtenues par la méthode ML, qui sont
mo =2,169 et me =2,871 pour le lot de 120 tests et mE =2,147 pour le lot de 90, sont
supérieures a celles obtenues par la méthode LS, qui sont mo =2,154 et me =2,617 pour le lot

de 120 tests et mE =2,345 pour le lot de 90, respectivement.

Dans l'analyse de Weibull a deux paramétres, les valeurs du module de Weibull pour
les propriétés mécaniques du WF présentent des valeurs plus faibles dans la distribution LS

que dans la distribution ML.
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L'analyse statistique utilisant la méthode ML s'avere étre la plus appropriée pour
estimer les valeurs des propriétés mécaniques de la fibre WF, contrairement a la fibre de lin
non traitée [51].

Tableau Il1. 5 Valeurs de la statistiques de Weibull a deux parameétres pour WF en
utilisant la méthode du maximum de vraisemblance a un nombre différent de tests.

N Contrainte (MPa) Déformation (%) Module (GPa)

m; [ AD m, &p AD Mg Eq AD
30 1.86

1.426 129 1.533 1.999 23.24 1.959 4 2654  1.221
60 2.03

1.572 138 1.523 2.658 26.13 1.822 3 2717  0.682
90 2.14

2.166 149 0.491 2.827 26.65 1.254 7 2833  0.585
120 1.93

2.169 159 0.472 2.871 26.49 1.336 8 2892  1.244
150 1.74

2.084 150 0.588 2.574 24.57 1.206 0 2652  1.032

La Figure 111.7 montre I'évolution de la probabilité de survie correspondant aux
propriétés mécaniques o, € et E des fibres WF selon la méthode de Weibull a deux paramétres
pour les cing lots selon les différentes méthodes d'estimation LS et ML. On constate que pour
une probabilité P correspondant a 50% de survie des éprouvettes, les o, € et E correspondent
bien aux valeurs moyennes enregistrées expérimentalement respectivement évaluéees par LS.
Pour le lot de 60 essais, les valeurs de o, € et E, qui sont respectivement de 124,4 MPa,
23,21% et 2399 MPa, les valeurs de o et ¢ apparaissent légérement supérieures a celles
obtenues par Benzannache et al. [21] qui sont de 119,3 MPa et 20,55% ; la méme valeur a été

observée pour E.
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111.4.5. Test ANOVA des propriétés mécaniques des fibres WF

La méthode d'analyse statistique appliquée au traitement des données permet de

mieux comprendre les résultats expérimentaux pour analyser leur signification. Dans la
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présente étude, 'ANOVA a sens unique a été appliquée pour comparer des échantillons de
population en fonction de leurs moyennes et de la dispersion des données. Cette méthode
nous aide a répondre a la question de savoir si les moyennes de deux groupes ou plus sont
significativement différentes. L'ANOVA est une forme de test d’hypothése, ou nous avons les
deux hypotheses suivantes. L'hypothése nulle est que toutes les moyennes de I'échantillon
sont egales ou non significativement différentes en termes statistiques. Les outils statistiques
utilisés pour 'ANOVA sont le test de Fisher, CI, P, SS et MS pour la détermination des
paramétres des propriétés mecaniques afin de confirmer I'effet du nombre de fils sur les

réponses.

Tableau I11. 6 Analyse ANOVA des propriétés mécaniques des fibres WF.

Source | DF | SS | MS | F-Value | P-Value Ferit

a) ANOVA test for N= 30, 60, 90, 120 et 150 for the mechanical properties
BG 14 546062955.9 39004496.85 59.5353184 1.06422E-91 1.71455821
WG 435 284989760.5 655148.8748
Total 449 831052716.4

b) ANOVA test for ultimate tensile stress data N= 120 et 150
BG 1 66994.9958  66994.9958 15.8332659 0.0001947 4.00687289
WG 58 245414.292  4231.2809
Total 59 312409.288

c) ANOVA test for strain at failure data N= 120 et 150 |
BG 1 112191977  1121.91977 21.7911778 1.8423E-05  4.00687289
WG 58 2986.13262  51.4850451
Total 59 4108.05239

d) ANOVA test for Young’s modulus data N= 120 et 150 |
BG 1 20300125.1  20300125.1 7.8525976  0.00688756  4.00687289
WG 58 149938570 2585147.76
Total 59 170238695

Le Tableau Il1l.6a présente les valeurs totales du test ANOVA a sens unique des
groupes examinés dans cette étude (30, 60, 90, 120 et 150) avec ClI = 95% correspondant aux
propriétés mécaniques o, ¢ et E des fibres WF. La valeur de P = 0,000 (P < 0,001) est
inférieure au niveau de signification (0,05), et F = 59,53 est supérieure au F critique = 1,71,
nous pouvons donc rejeter I'hypothése nulle selon laquelle les moyennes sont équivalentes.
En comparant les groupes, la variance correspondant a N=150 semble étre significativement
plus faible que celle des autres niveaux. Ainsi, une analyse supplémentaire est nécessaire : en
effectuant a nouveau le test ANOVA a sens unique avec seulement 120 et 150. On peut noter
qu'il existe une différence statistiquement significative entre les deux moyennes (Tableau

111.6b-d) puisque les probabilités P sont inférieures a 0,05. Les valeurs F sont supérieures
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aux valeurs critiques. En considérant cette analyse, N =120 est plus approprié pour obtenir o,

ete.

I11.5 Conclusion

Le présent travail a examine la fibre WF dans son état naturel non traité pour déterminer
les propriétés mécaniques o, € et E des cing lots de numéros d'essai (30, 60, 90, 120 et 150)
afin de déduire le lot qui offre les meilleures performances. Les principaux résultats de cette

étude sont les suivants :

e Une augmentation des valeurs moyennes de o, € et E avec l'augmentation du nombre
de lots de 30 & 150 ;

e Les performances mécaniques du lot d'essai 120 sont les meilleures pour la fibre WF
par rapport aux autres lots ;

e Les résultats expérimentaux des 5 lots d'essai sous charge de traction quasi-statique
ont été analysés par la distribution de Weibull a deux parameétres, en utilisant ML et
LS, qui est la plus appropriée pour estimer les valeurs des propriétés mécaniques,
puisque les propriétés mecaniques des fibres WF s'adaptent mieux a la distribution de
Weibull a deux parameétres que les autres lois ;

e L'analyse statistique des valeurs des résultats de I'estimation des méthodes ML et LS
a révélé que I'estimateur de Kaplan-Meier est le mieux adapté a la WF ;

e Puisque les valeurs de mo, me et mE fournies par LS sont respectivement inférieures
a celles estimées par ML pour le lot N = 120, l'estimateur de Kaplan-Meier est le
meilleur ajustement pour le WF ;

e L'ANOVA a sens unigue a également été utilisée pour conclure que les propriétés
mécaniques des fils de WF dépendent du nombre d'essais et que N = 120 a fourni les

meilleures propriétés mécaniques.
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Chapitre 1V : Prédiction de la Performance des Biocomposites Polymeéres Renforcés de

Fibres Courtes de Washingtonia Filifera, en Percage, par la Modélisation RSM
IV.1. Introduction

En quelques décennies, les matériaux biocomposites ont dépassé de nombreux matériaux
composites, leur industrie s'impose a de nouveaux secteurs de Il'industrie et se développe plus
rapidement que les applications industrielles traditionnelles telles que les verres synthétiques [1],
[2]. Cette progression rapide est principalement due a la diversité des domaines d'utilisation de
ces nouveaux matériaux tels que la construction, le domaine maritime, le secteur aéronautique, le
sport, les transports... [3]-[6]. D'autre part, en raison de leurs propriétés mécaniques telles que la
legereté, la résistance et leur grande disponibilité dans la nature, qui leur confere leur principal
aspect d'auto-dégradation, ils sont basés sur des fibres naturelles puisque méme leur matrice est
biodégradable. [7], [8], Leur faible densité entraine une moindre émission de gaz polluants tels
que le CO; ou le CO [9]. De nombreuses recherches scientifiques ont été menées pour décrire le
comportement des biocomposites avec une grande variété de fibres végétales. [7], [10] | comme
le palmier Washingtonia Filifera [11], [12], sisal [13], [14], jute [14]-[16], lin [14], [17]-[19],
[14, 17-19], le palmier dattier [20], [21], coconut [22], I’ananas [23], Phoenix Dactylifera [24],
Rhectophyllum Camerunense [25], Acacia Nilotica Arch [26], and Mauritia Flexuosa [27].

De nombreuses études ont été publiées sur l'usinage des biocomposites [28], [29] et d'autres ont
étudié les mecanismes d'interaction entre la nature des matériaux de l'outil de coupe et les
spécifications de la piece renforcée par des fibres synthétiques comme le verre ou le carbone.
[17], [30]-[32]. [17, 30-32]. Par ailleurs, il y a peu d'études disponibles dans la littérature portant
sur le percage de biocomposites a base de fibres lignocellulosiques avec une matrice polymere
[22], [33], De plus, il existe des études comparatives entre les biocomposites et les composites en
fibre de verre [34] ainsi que des recherches visant a optimiser le facteur de délamination lors du
percage de biocomposites polymeres renforcés de fibres de jute [28], [35], [36] Ces études
utilisent différentes tailles de forets hélicoidaux et divers parametres de percage tels que la vitesse
de rotation et la vitesse d'avance. Les procédes d'usinage des biocomposites, tels que le fraisage

[37] et I'angle de coupe, ont été moins étudiés [38], [39].

Les études sur l'influence de la géométrie des forets sur la coupe lors du percage des
biocomposites sont présentes dans la littérature, notamment dans l'article de Chandramohan et al.
[40] Leur recherche se concentre sur l'impact des différentes géométries de forets lors de
I'usinage des biocomposites. Tabet et al. [2] ont également utilisé pour leurs essais de percage de

biosandwichs a base de jute/fibre de liege des forets de type HSS-TiIN et BSD, qui sont de
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matériaux différents et de géométrie dissemblable avec de petits diamétres pour minimiser le
facteur de délamination (Fg4) alors gque la vitesse de la broche n'a aucune influence sur celui-ci. En
effet, les auteurs ont estimé la contribution des différents éléments des conditions optimales de
percage tels que le diameétre du foret (10,54%), la vitesse d'avance (66,04%) ; le facteur de
désirabilité global était de 97%. D'autres auteurs ont étudié le Fq4 a partir de forets hélicoidaux en
tungstene (WC) pour déterminer les conditions optimales de percage et minimiser la
délamination. [41], ou en acier rapide (HSS) [29], [41]-[44]. Aravindh et Umanath ont opté pour
la méthode Taguchi dans l'usinage de biocomposites a base de fibres de jute, de sisal et de
bambou, les outils de percage utilisés étaient des forets Brads en carbure de tungstene et d'autres
forets HSS a deux arétes de coupe. Les contributions des parameétres de percage étaient de
88,19% pour le diametre du foret, 7,64% pour la vitesse d'avance et 2,62% pour la vitesse de la
broche. D'autres auteurs tels que Nagamadhu et al. [45] utilisent différents paramétres de coupe
pour étudier I'effet de différents diametres de foret sur le délaminage pendant le percage d'un
sandwich composite renforcé par des fibres de sisal, les auteurs ont exploité la méthode Taguchi
L9 pour optimiser les paramétres d'entrée du percage. D'autres travaux sur l'usinage de pastilles
renforcées de fibres de lin (FFRP) ont montré I'effet du type de foret et de la géométrie sur la
délamination [40], ainsi Razghi Maleki et al. [46], Chandramohan and Rajesh [46], Chaudhary
and Gohil [47] ont tous montré que la géométrie des forets a un effet sur le couple de percage.
Mercy et al. [23] ont montré qu'une vitesse d'avance plus faible et un diametre de foret plus petit
minimisent la force de poussée, les matériaux utilisés étaient de I'époxy renforcé de fibres
d'ananas, ils ont utilisé le tableau orthogonal L27 de Taguchi. Des études récentes menées par
Belaadi et al. [28] ont évalué I'effet des parameétres de percage (vitesse de la broche, vitesse
d'avance et diametre du jute court/polyester) sur le facteur de délamination Fyq. Machado et al.
[49] ont opté pour une nouvelle méthode basée sur l'acquisition d'images numériques a rayons X
de la zone forée et I'évaluation de la délimitation. Dans la littérature, plusieurs méthodes ont été
proposées pour estimer l'influence et l'interaction des paramétres de coupe sur F4 [48]. L'analyse
de la variance (ANOVA) a été utilisee pour examiner les surfaces de réponse (RSM) et les
performances mécaniques du modele de forage biocomposite en polymere renforcé par des fibres
courtes de jute et pour estimer I'influence de la vitesse de la broche, de la vitesse d'avance et de la
géometrie de l'outil sur le facteur de délamination unidimensionnel résultant autour du trou [28].
Adda et al. [35] ont optimisé le facteur de délamination dans les biocomposites polyméres
renforcés par des fibres de jute en utilisant des estimateurs multiples, les résultats obtenus ont été
estimes par ANOVA. Tabet et al. [2] ont utilisé des réseaux de neurones artificiels (ANN) et
RSM pour étudier l'influence et linteraction des paramétres de coupe sur le facteur de
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délamination Fq4 pour des structures biosandwiches utilisant des noyaux de liége agglomérés avec
de I'époxy renforcé de fibres de jute tissees (WJF).

Par conséquent, la nouveauté de cette étude était d'examiner l'effet des parameétres de percage sur
le facteur de délamination des biocomposites époxy renforcés avec des fibres courtes
Washingtonia filifera non traitées et traitées avec 1% et 3% de NaOH et d'établir graphiquement
les effets des variables de contrdle (diametre du foret, vitesse d'avance et vitesse de la broche).
Dans ce but, différents diamétres de foret avec différentes vitesses d'avance et de broche ont été
considérés. En fait, la méthodologie de surface de réponse (RSM) a été utilisée pour évaluer
I'effet et l'interaction des parametres de forage sur la délamination a la sortie. En outre, la
fonction d'optimisation de désirabilité utilisant la méthode RSM a été appliquée pour évaluer la
combinaison des parameétres de coupe optimaux (f, N et d) dans les biocomposites examinés dans

cette recherche.

IVV.2 Fabrication du biocomposite

Dans ce travail, nous avons utilisé une résine époxy d'une densité de 1,110 kg/m® ; cette
résine est classée MEDAPOXY STR fournie par la société GRANITEX (Algérie). Les propriétés
mécaniques moyennes en traction de cette résine utilisée dans ce travail ont été decrites par
Cherief et al. [49], & savoir la résistance, la déformation et le module de Young, sont
respectivement de 43.13 MPa, 4.03 (%) et 2475.83 MPa. Le renfort est constitué de fibres courtes
de Washingtonia Filifera non traitées et traitées avec du NaOH pendant une durée de 12h a

différentes concentrations (1% et 3%).

Le stratifié Washingtonia/époxy a été produit en utilisant le procédé de moulage par contact avec
drapage manuel ; les fibres ont été préparées puis coupées a des dimensions de 15 mm. Les

stratifiés ont atteint une teneur en fibres de 40% en poids et une épaisseur d'environ 6 mm.

Les bio-composites ont été imprégnés a une température ambiante de 27 °C. L'ensemble
(fibre/matrice) a été maintenu dans le moule de dimension 300x300x6 mm?® sous pression
atmosphérique normale (1 bar) jusqu'a la fin de la polymérisation pendant 24 h. Ensuite, les
laminés Washingtonia/époxy moulés ont été laisses a I'air libre pendant 10 a 15 jours avant d'étre
découpés en éprouvettes a l'aide d'une scie diamantée selon la norme ASTM. Les structures
biocomposites obtenues étaient des plaques rectangulaires de 220 mm de long, 90 mm de large et
6 mm de haut. Enfin, les spécimens ont été post-durcis a une température de 60 °C dans un four

pendant 5 heures afin d'éliminer toute présence d'’humidité pouvant influencer les résultats.
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IVV.3 Caractérisation chimique du biocomposite par FTIR

La spectroscopie infrarouge appelée en anglais (FTIR) Fourier Transformed Infrared
Spectroscopy, est une technique de mesure basée sur I'analyse d'un rayonnement infrarouge a
travers I'échantillon. Elle permet via la détection des vibrations caractéristiques des liaisons
chimiques, d'effectuer une topographie des fonctions chimiques présentes dans le matériau.
L'appareil émet un rayonnement sur une plage de longueur d'onde (infrarouge). Le domaine
infrarouge traité par l'instrument de mesure est de (25 a 2,5 micrometres) ou encore en longueur
d'onde de 4000 & 400 cm™. Quand la longueur d'onde (énergie des photons) avoisine I'énergie de
vibration ou d'absorption des molécules présentent dans I'échantillon, une partie du rayonnement
lumineux est absorbée. Sur le capteur, analyseur d'intensité lumineuse apparaissent des pics
représentant des baisses d'intensité. Chaque fonction chimique est sensible a différentes

longueurs d'ondes.

Les Figures 1V.1.a, b et c illustrent les spectres FTIR des fibres de Washingtonia Filifera non
traitées, traitées a 1% de NaOH et traitées a 3% de NaOH, respectivement. Les spectres des
échantillons de fibres ont montré une similitude significative, ce qui suggere que la fonctionnalité
chimique n'a pas été considérablement altérée par les traitements chimiques utilisés. Afin de
mieux visualiser l'incorporation de la charge des fibres WF dans la matrice époxy, les trois
spectres ont été regroupés dans un seul graphique a l'aide d'Excel, comme présenté dans la
Figure IV.2.

Les pics d'absorption observés & 3360, 2922, 1504, 1372, 1236, 1029 et 823 cm™ sont liés aux
groupes fonctionnels typiques des échantillons cellulosiques [50], [51]. On remarque que le pic a
3360 cm™ (vibration des groupes -OH de la cellulose) s'est élargi de NWF & TIWF, puis & T3WF,
ce qui implique une augmentation de la teneur en cellulose tout au long des traitements [52], [53].
Un autre pic & 2922 cm™ (étirement C-H de la cellulose) est devenu plus net pour 3TWF qui est
da a la teneur en cellulose de plus en plus cellulose de plus en plus exposée dans I'échantillon
[8,9]. Cependant, il n'y a pas de changement significatif de I'intensit¢ au pic de 1730 cm™
(étirement C=0 de I'hémicellulose) et au pic de 1504 cm™(vibration C=C de la lignine), ce qui
indique que les composants de lignine et d'hémicellulose sont toujours présents dans chaque
échantillon de fibre et ne sont pas des matieres premieres [54], [55] . Encore un autre pic noté au
environ de 1603 cm™ qui a été corrélé a I’interaction entre les chaines de cellulose et les
molécules d’eau. Aprés vient le pic de 1456 cm™ ou il y a un changement d’intensité et qui
correspond & I'élimination de I'hémicellulose. Le pic & 1372 cm™ a montré une réduction de la
netteté pout la T3WF (flexion CH2 dans la cellulose et I'némicellulose), cette diminution de

I'intensité signifie un réarrangement des segments de cellulose [56], [57].
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Figure IV. 1 Spectre FTIR des fibres de Washingtonia Filifera non traitées et traitées a 1%
NaOH et 3% NaOH pendant 12 heures
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La netteté du pic 1029 cm™ correspond au groupe éther (vibration asymétrique C-O-C des
groupes éther) qui a été altérée, est probablement attribuée a la réorientation de I'ordre de la
cellulose. De plus, un pic de 823 cm™ (liaisons glycosidiques ) a été noté avec une intensité
accrue, ce qui démontre I'amélioration de la qualité de la teneur en cellulose dans les échantillons
[58], [59].

Spectres FTIR de la fibre Washingtonia filifera, du NWF, TIWF et T3WF
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Figure 1V. 2 Spectres FTIR de la fibre Washingtonia Filifera du NWF, TIWF et T3WF

V.4 Percage du biocomposite

Les essais de percage ont été réalisés a l'aide d'une fraisesuse DOOSAN DNM 650 HS
CNC équipée d'une broche de 12000 tr/min et d'une avance de 2000 mm/tr (Figure 1V.3). Trois
types de biocomposites ont été étudiés dans ce travail : les biocomposites a base de fibres de WF
non traitées (NWF), de WF traitées a 1% (T1WF) et de WF traitées a 3% (T3WF) de NaOH.

Le choix des parametres de coupe a été fait apres une revue de la littérature regroupée dans le
Tableau 1V.1. Un type de foret a été choisi, a savoir le foret hélicoidal en nitrure de titane (HSS-
TiN) avec un angle de pointe de 118° a différents diametres (5 mm, 7 mm et 10 mm). D'autres
parametres sont également utilisés tels que la vitesse de rotation de la broche (500, 1500 et 2500
tr/min) et trois vitesses d'avance de contr6le comme suit : 50, 100 et 200 (mm/min). Le percage a
été effectué a sec, sans fluide caloporteur, avec le méme dispositif que celui utilisé dans les

travaux déja publiés. [2], [28], [35], [48]. En effet, afin de réduire la flexion des pieces (et donc
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de ne pas introduire l'influence de ce paramétre structurel dans I'étude) lors de la phase de
percage pour ne pas amplifier I'ampleur du défaut a la sortie du trou, un support solide en acier
est utilisé sous les piéces composites. Le percage des trous dans cette étude est realisé en une

seule phase (étape).

Cutting parameters

Spindle speed (V)
Feedrate(f)
Brad & Spur dnll (d)

o

Geometry bt:
rad-& Spur drill

Figure IV. 3 Montage expérimental pour I'essai de percage de la matrice époxy renforcée
par des fibres WF.

Pour avoir une bonne qualité de trou et éviter le facteur d'usure de I'outil de pergage, apres
cing opérations, le foret est remplacé par un nouveau. Ensuite, les échantillons percés ont été
scannés, pour mesurer la zone endommagée du trou percé (ratio Fg), en utilisant un balayage
haute résolution jusqu'a 2400 x 4800 dpi (profondeur de couleur interne de 48 bits) pour obtenir
une image de haute qualité. Les images résultantes ont été traitées a l'aide du logiciel gratuit
ImagelJ v1.47, publié par le National Institute of Health, USA. Dans ce travail, le facteur de
délamination de sortie indique I'état de délamination du composite, il a été obtenu par la formule
Fq = Dmax/D, ou Dmax est le diametre maximum mesuré dans la zone endommagée et D est le

diametre réel du trou.
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Tableau 1V. 1 Parametres du processus de percage disponible dans la littérature pour les

composites polymeres consolidés par des fibres de Washingtonia Filifera

Matrix Fibre Fibre Cutting parameters
content Tool material Drill Feed rate
(% wiw) diameter f (mm/rev)
d (mm)
Polyester Treated and untreated Jute fabric 30 HSS twist drill 6 0,03, 0,06, 0,09, 0,12
Epoxy and Treated and untreated Jute fabric 30 HSS twist drill 6 0,03, 0,06, 0,09, 0,12
Polyester
Epoxy Jute fabric 43 HSS twist drill 8 0,05, 0,10, 0,15
CoroDrill 854, N,OC
CoroDrill 856, N,OC
Vinyl-ester Treated (NaOH) Vetiver- jute-glass - Twist drills, 60°, 90°,120°, 150° 10 0,1,02,03,04
Polyester Short jute fibre 5, 10 and 15 mm 40 Brad & Spur drills Twist drills 5,7,10 50, 108, 190 (mm/min)
Epoxy Jute fabric (210 g/m?) 40 Brad & Spur drills 5,7,10 50, 108, 190 (mm/min)
Twist drills (HSS)
Twist drills (HSS-TiN)
Polyester Jute fabric (155 g/m?) 30 Brad & Spur drills 5,7,10 50, 108, 190 (mm/min)
Epoxy Jute fabric (160 g/m?) and cork 30 Brad & Spur drills and Twist 5,7,10 50, 108, 190 (mm/min)
drills (HSS-TiN)
Epoxy Treated and untreated 32 Twist drills (HSS-TiN) 5,7,10 50, 150, 200 (mm/min)

Washingtonia filifera fibres

CS: solid carbide; CSC: TiN coated solid carbide; HSS: High-speed steel; Brad & Spur drill: BSD
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IV.5 Plan expérimental et analyse statistique

La méthode des surfaces de réponse est un ensemble de techniques mathématiques
utilisees dans lI'analyse des probléemes dans le domaine de la recherche appliquée, dans notre cas
en mécanique et surtout dans l'usinage des matériaux comme le percage [63]. Cette méthode est
basée sur I'élaboration expérimentale afin de déterminer la gamme des variables d'entrée
indépendantes qui sont représentées dans notre étude par les différents parametres de coupe lors

du percage des biocomposites WF.

Les résultats de I'expérience ont été utilisés pour déterminer la relation d'approximation entre les
réponses de sortie, a savoir le facteur de délamination Fy, et les variables d'entrée, afin d'optimiser
les parameétres de I'expérience pour obtenir les réponses les plus appropriées et souhaitées. La
méthodologie de surface de réponse (RSM) permet de quantifier l'interaction et la relation
linéaire entre les différents parameétres du processus et leur réponse de sortie. Le plan composite
central (CCD), qui est un outil d'optimisation parmi les différentes méthodologies de surface de

réponse, peut générer le plan de I'expérience de second ordre.

La conception composite centrale (CCD) a été appliquée pour étudier le niveau optimisé des trois
paramétres de conception variables et leur réponse dans la diminution de la valeur de délaminage
en utilisant le facteur X, : vitesse d'avance ; le facteur X, : vitesse de la broche et le facteur Xs :
diametre du foret. Le modele propose des courbes de contour et de surface en 3D en analysant les
paramétres d'entrée et de sortie. En outre, une équation est donnée pour la régression en prédisant

la réponse pour toute variation des parameétres d'entrée [64].

Le résumé des parametres de conception (vitesse d'avance, vitesse de la broche et diametre du
foret) pour la réponse de délamination Fynwr), Facriwr) et Farawr) des plagues biocomposites a
base de fibres de Washingtonia filifera est donné ci-dessous. Sur la base de la méthodologie de la
surface de réponse, pour l'optimisation de la réponse, I'équation polynomiale du second ordre

suivante est utilisée comme indiqué dans I'équation (1) [65] :

Y= By + XBX;+ YBuX*+ Y B;X;X; + E (IV.1)

Ou Y représente la réponse (le délaminage Fanwr), Facriwr) €t Farawr), oU By est le paramétre
constant, et Bi, Bii, et Bij désignent respectivement les coefficients linéaires, les facteurs

quadratiques et I'interaction linéaire.
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IV.6. Résultats et discussions
IV.6.1 L'influence des parameétres de pergage sur Fd

La technique de mesure du facteur de délamination (Fq) est le traitement d'images
représentatives comme le montre la Figure 1V.4 pour trois essais (#1, #10 et #19) et représentant
les surfaces d'entrée du trou de forage, les dommages représentatifs du percage et l'image
numeérique finale acquise par le logiciel Image [43], [60], [66] avec une résolution de 4800 pixels
avec un scanner professionnel. Les deux autres illustrations sont des démonstrations sous forme
de cercles concentrés dessinés a l'aide d'un logiciel de traitement d'images, ces cercles
représentent les dommages causés par le retrait des forets des trous apres le percage des trois

différentes plaques du biocomposite renforce de fibres WF Fgnwr), Facrawr) et Facrawe).

#10 #1

#19

Figure 1V. 4 Représentation simplifiée du procédé expérimental et aspect du délaminage

Les Figures 1V.5 (a, b), (c, d), (e, f) montrent des couples d’images de 1’aspect du délaminage
sur le matériau biocomposite lors de la sortie du foret des plaques des biocomposites pour les

NWEF, TIWF et T3WF respectivement, les images sont faites par ’analyseur digital des images.

La délamination est le principal défaut rencontré lors du pergage des composites. La délamination
des fibres a la sortie dépend du facteur de délamination qui dépend lui-méme de la vitesse de
coupe, de I'avance a la sortie du trou et du diametre du foret, ce dernier étant un foret HSS-TiN.
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Figure IV.5 Aspect du délaminage

(a, b) : NWF bio-composite a renfort de fibres végétales du WF non traitées
(c, d) : TIWF bio-composite a renfort de fibres végétales du WF traitées au 1% NaOH
(e, f) : T3WF bio-composite a renfort de fibres végetales du WF traitées au 1% NaOH

L’état de surface des trous est bien montré sur la Figure 1V.5 pour les trois plaques.

Le Tableau 1V.3 montre le conditionnement de ces parametres de percage des plaques époxy

renforcées avec des fibres traitées et non traitées de Washingtonia Filifera.
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n° Facteurs Notation D’Unités Niveaux
-1 0 1
1 3T°°he N rev/min 500 1500 2500
itesse
2 Vitesse F mm/min 50 100 200
d’alimentation
3 Diamétre du D mm 5 7 10
foret
Valeurs d’entrée Valeur_s de
Numéro sortie
expérimental f N d f N d = = £d
(mm/min) | (rev/min) | (mm) | (mm/min) | (rev/min) | (mm) ! 2 8

1 -1 -1 -1 50 500 5 1.056 1.036 1.109
2 0 -1 -1 100 500 5 1.063 1.062 1.115
3 1 -1 -1 200 500 5 1.084 1.079 1.130
4 -1 0 -1 50 1500 5 1.049 1.048 1.098
5 0 0 -1 100 1500 5 1.060 1.058 1.105
6 1 0 -1 200 1500 5 1.080 1.070 1.116
7 -1 1 -1 50 2500 5 1.047 1.036 1.085
8 0 1 -1 100 2500 5 1.060 1.040 1.098
9 1 1 -1 200 2500 5 1.070 1.050 1.111
10 -1 -1 0 50 500 7 1.075 1.051 1.132
11 0 -1 0 100 500 7 1.084 1.061 1.134
12 1 -1 0 200 500 7 1.097 1.074 1.138
13 -1 0 0 50 1500 7 1.076 1.047 1.112
14 0 0 0 100 1500 7 1.081 1.051 1.121
15 1 0 0 200 1500 7 1.093 1.064 1.137
16 -1 1 0 50 2500 7 1.066 1.038 1.106
17 0 1 0 100 2500 7 1.068 1.043 1.115
18 1 1 0 200 2500 7 1.080 1.049 1.138
19 -1 -1 1 50 500 10 1.010 1.075 1.163
20 0 -1 1 100 500 10 1.017 1.080 1.165
21 1 -1 1 200 500 10 1.026 1.090 1.182
22 -1 0 1 50 1500 10 1.020 1.074 1.147
23 0 0 1 100 1500 10 1.027 1.079 1.165
24 1 0 1 200 1500 10 1.026 1.079 1.172
25 -1 1 1 50 2500 10 1.024 1.060 1.138
26 0 1 1 100 2500 10 1.027 1.063 1.147
27 1 1 1 200 2500 10 1.026 1.063 1.171

Les reésultats expérimentaux pour le facteur de délamination des trous perces a la sortie

des trois renforts utilisés Fynwr), Facriwr) et Farawr) dans les différentes conditions de traitement

des plaques du biocomposite a base de fibres de Washingtonia filifera sont résumés dans le

Tableau 1V.3. Les résultats expérimentaux ont été explorés a l'aide de la méthode statistique de
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la surface de réponse (RSM), qui vise a étudier les relations entre les variables dépendantes et
indépendantes impliquées dans I'expérience qui résultent de la relation entre le délaminage et les
differents paramétres de coupe. Les entrées réelles et codées pour les facteurs de conception ont
été explorées en utilisant la méthode de surface de réponse. L'interaction entre les trois variables
indépendantes et leur réponse respective a €té examinée en utilisant un plan composite central
centré, comme expliqué précédemment. Un total de 27 expériences différentes a été inclus dans le

plan expérimental, qui a été mené selon le schéma mentionné dans le Tableau IV. 2.

Dans cette étude, les équations mathématiques de la régression pour les différents facteurs de
délamination du percage de la structure biocomposite Washingtonia filifera/époxy, s'écrivent sous

la forme suivante :

Favwry = +0.806823 + 0.000390 X f — 6.41717 x 107 X N +0.074708 X d —

3.08363 X 1078 x f X N —0.000026 X f X d +1.83139 x107®x N X d — 1.51567 X
1077 x f2—-1.95294 x 1072 x N? — 0.005515 X d? 4

Fariwr = 1.05715 +0.000491 X f +0.000013 x N — 0.013605 x d — 5.73136 X

1078 x f x N—3.60102%x107* X f x d —1.95408 x 1077 X N X d — 4.53589 X
1077 X f2 —4.74652 x 1072 x N? 4+ 0.001385 X d? (5)

Fgcrawry = 1.09081 + 0.000035 X f —0.000026 x N + 0.003798 X d + 4.68683 X

1078 X f X N+4.49087 x 1076 x f X d+ 1.51592 X 1077 X N X d + 4.08801 X
1078 x f2+3.56825 x 1072 x N? 4 0.000389 x d2. (6)

Les modeéles de régression quadratique utilisés sont résumés dans le Tableau 1V.4 pour pouvoir
optimiser les conditions de coupe des réponses du modéle de délaminage Fanwe), Fariwe) et
Farawr). La Vérification des modéles ajustés a éeté effectuée par la valeur P sequentielle et
également en utilisant le coefficient de régression R? ajusté et prédit pour indiquer si le modéle
prédit correctement les nouvelles structures. 1l est observé dans les valeurs du TableaulV.4 que
la différence entre les valeurs prédites et ajustées est inférieure a 2, ce qui montre que le modéle
de régression s'adapte bien aux données existantes avec un niveau de confiance de 95%. et donne
un résultat satisfaisant puisque les valeurs prédites sont presque identiques aux valeurs

experimentales.
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Source Sequential p-
9 P Adjusted R2  Predicted R?
value
Linear 0.0001 0.5346 0.4541
2FI 0.5411 0.5182 0.3641
Fdwr
Quadratic <0.0001 0.9811 0.9712 Suggested
Cubic 0.0828 0.9886 0.9663 Aliased
Linear <0.0001 0.7838 0.7307
Fd 2FI 0.0181 0.8479 0.8087
(TIWF)
Quadratic <0.0001 0.9561 0.9188 Suggested
Cubic 0.5459 0.9541 0.8286 Aliased
Fdrawr) Linear  <0.0001 0.9707 0.9635
2FI 0.0301 0.9782 0.9617
Quadratic 0.0478 0.9837 0.9681 Suggested
Cubic 0.5643 0.9827 0.9277 Aliased

La technique d'analyse de la variance (ANOVA) est employée pour évaluer I'adéquation
du modele, et les résultats de ce test sont exposés dans le Tableau 1V.5. La sélection ou
I'élimination des termes du modéle était basée sur la valeur Prob>F avec un niveau de confiance
de 95%. [67]. Dans les trois modéles, la valeur Prob>F est inférieure & 0,0500, indiquant que les
termes du modele sont statistiquement significatifs a un niveau de confiance de 95 % [58], et la
valeur Fd des modeles FA(NWF), Fd(T1WF) et Fd(T3WF) est de 150. 99, 63.88, et 175.48 en
raison du bruit, ce qui signifie que le modéle prédit est hautement significatif pour déterminer le
facteur de délamination. Dans le modele FA(NWF), les facteurs f, N, d, fxN, fxd, Nxd et dxd sont
des termes significatifs du modeéle. D'apres les équations ci-dessus, f, N et d sont les termes
linaires, fXN, fxd et Nxd sont les termes interactifs et dxd est le terme quadratique. En effet, les
termes interactifs Nxd pour le modéle Fd(T1WF) et fxd, Nxd pour le modele Fd(T3WF) ne sont
pas significatifs. La vitesse de coupe (N) influence le délaminage de maniére moins significative
que le diameétre. Les coefficients de détermination R2 des modéles FAd(NWF), FAd(TIWF), et
Fd(T3WF) sont respectivement de 0.9876, 0.9713, et 0.9894. Lorsque R2 atteint 100%, le modeéle
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Source DF SS MS F-value P-value Cont. % Remarks

a) ANOVA pour Fdnwr

Model 9 0.0179 0.0020 150.99 < 0.0001 Significant

f 1 0.0013 0.0013 101.63 < 0.0001 7.14 Significant

N 1 0.0001 0.0001 7.64 0.0133 0.55

d 1 0.0080 0.0080 605.82 < 0.0001 43.96 Significant

fxN 1 0.0001 0.0001 5.04 0.0383 0.55

fxd 1 0.0003 0.0003 24.02 0.0001 1.65 Significant

Nxd 1 0.0003 0.0003 19.31 0.0004 1.65 Significant

fxf 1 3.033E-06 3.033E-06 0.2298 0.6378 0.02

NxN 1 0.0000 0.0000 1.69 0.2113 0.00

dxd 1 0.0065 0.0065 488.97 < 0.0001 35.71 Significant

Residual 17 0.0002 0.0000

Pure Error 1 7.260E-07 7.260E-07

Cor Total 26 0.0182

SD=0.0036 R?=0.9876

Mean = 1.06 R? adjusted = 0.9811

Coefficient of variation = 0.3443 R? predicted = 0.9712
Adequate precision = 36.953

b) ANOVA pour Fdqiwe

Model 9 0.0060 0.0007 63.88 < 0.0001 Significant

f 1 0.0013 0.0013 120.17 < 0.0001 20.97 Significant

N 1 0.0016 0.0016 158.13 < 0.0001 5.81 Significant

d 1 0.0016 0.0016 155.08 < 0.0001 38.81 Significant

fx N 1 0.0002 0.0002 22.09 0.0002 3.23

fxd 1 0.0003 0.0003 27.29 < 0.0001 4.84 Significant

Nxd 1 2.902E-06 2.902E-06 0.2788 0.6043 0.05

fxf 1 0.0000 0.0000 2.61 0.1247 0.00

Nx N 1 0.0001 0.0001 12.64 0.0024 161

dxd 1 0.0004 0.0004 39.08 < 0.0001 6.45 Significant

Residual 17 0.0002 0.0000

Pure Error 1 6.845E-08 6.845E-08

Cor Total 26 0.0062

SD=0.0032 R?=0.9713

Mean 1.06 R? adjusted = 0.9561

Coefficient of variation = 0.3044 R? predicted = 0.9188
Adequate precision = 27.882

c) ANOVA pour Fdrswr

Model 9 0.0174 0.0019 175.48 < 0.0001 Significant

f 1 0.0023 0.0023 211.99 < 0.0001 13.07 Significant

N 1 0.0012 0.0012 113.00 < 0.0001 6.82 Significant

d 1 0.0120 0.0120 1090.91 < 0.0001 68.18 Significant

fx N 1 0.0002 0.0002 13.93 0.0017 1.14

fxd 1 9.599E-06 9.599E-06 0.8698 0.3641 0.05

Nxd 1 1.746E-06 1.746E-06 0.1583 0.6957 0.01

fxf 1 2.206E-07 2.206E-07 0.0200 0.8892 0.00

NxN 1 0.0001 0.0001 6.74 0.0189 057

dxd 1 0.0000 0.0000 291 0.1064 0.00

Residual 17 0.0002 0.0000

Pure Error 1 0.0000 0.0000

Cor Total 26 0.0176

SD=0.0033 R?=0.9894

Mean 1.13 R? adjusted = 0.9837

Coefficient of variation = 0.2936

R? predicted = 0.9681
Adequate precision = 45.137

A une prédictibilité parfaite et atteindre 0% implique que le modele n'a aucune capacité de

prédiction [68].
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Figure 1V. 6 Distribution de probabilité normale et valeurs prédites par rapport aux
valeurs réelles pour les délaminages obtenus (a-b) Fanwe), (C-d) Facriwr) et (e-f) Farawe).

Les tracés de probabilité normale présentés dans la Figure 1V.6 a-c ont prouvé I'effet de

la diffusion minimale sur la ligne de tendance causée par les points résiduels coincidant avec la

probabilité normale. La relation entre la réponse prédite et la réponse réelle sur le facteur de

délamination du biocomposite est présentée dans les Figures I1V.5 d-f. La comparaison de
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I'ensemble des valeurs prédites pour déterminer la précision adéquate du modéle étudié donne des

moyennes arithmétiques de I'erreur de prédiction de 36,953, 27,882 et 45,137 supérieures a 4.

Residuals vs. Run

4.00—

3726

(@)

2.00+

Externally Studentized Residuals

0.00 °1w ~J
-2.00

-3.7226
-400

— e — e - —

1 6 1 16 21 26

Run Number
Residuals vs. Run
4.00— 37228
(©)

2.00

0.00

-2.00+

ERSV AN

-3.7426

-4.00+

Externally Studentized Residuals

-6.00—

-8.00—

Externally Studentized Residuals

1 16 21 26

Run Number

Residuals vs. Run

4.00

(€)

37226

2.00

0.00

-2.00

Externally Studentized Residuals

Al Eﬁ.j\i/\w&f
W [T

Externally Studentized Residuals

-3.7226

-4.00

B e oo e e R 1
" 16 21 26

Run Number

Externally Studentized Residuals

Residuals vs. Predicted

40037226 (b)
a
2.00
=]
] a @ .
[}
B a B =}
0.00-12 | Bl ]
m B - .
n B Bg a
2.00 |
o
-3.7226
-4.00
| | T T T I
1 1.02 1.04 1.06 1.08 1.1
Predicted
Residuals vs. Predicted
4.00-{3.7226 (d)
2,00 .
% e B
a ]
0 DD 0 s - 5 =1 - a a
X = - =
. o gE %)
-2.00 a
3.7226
-4.00 -
-6.00 |
|
-8.00 |
T T T T T T |
103 104 105 106 107 108 109
Predicted
Residuals vs. Predicted
40037226 (f)
(=]
2.00 -
=]
] [=]
] o %
0.00-2 s 90 .'. -
[ =]
] | - B
||
-2.00— a 5]
o
-3.7226
-4.00—
T T T T T T
1.08 1.1 1.12 1.14 1.16 1.18
Predicted

Figure IV. 7 Résidus en fonction de I'ordre de réalisation et résidus en fonction des valeurs
predites pour les délaminations obtenues (a-b) Fanwr), (C-d) Facriwe) et (e-f) Farawe).

Ces valeurs ont été utilisées pour déterminer l'interaction entre les variables indépendantes

en fonction de la réponse de sortie. Pour effectuer les calculs d'adéquation et de signification du
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modele, les résidus entre les valeurs prédites et réelles ont été privilégiés. Une variance constante
est requise pour le traceé des residus et les points résiduels ont été distribués symétriqguement avec

un regroupement autour du centre du tracé.

La Figure 1V.7 explique I'implication de la dispersion aléatoire en fournissant un graphique des
résidus en fonction de I'ordre de passage expérimental et des valeurs de réponse prédites. Les
emplacements des résidus sur le graphique étaient regroupés et disperses symétriquement autour

du point central, ce qui permet de vérifier I'hypothése de variance constante [69].

Les Figures 1V.8 et 8 illustrent une cartographie de surface de réponse de la délamination
des biocomposites renforces de fibres courtes Washingtonia Filifera non traitées et traitées au
NaOH a 1% et 3% en fonction du diamétre (d), de la vitesse de la broche (N) et de la vitesse
d'avance (f). Pour le biocomposite constitué de fibres non traitées, la délamination n'était pas
supérieure a 1,05 lorsque la vitesse d'avance était de 50 a 75 mm/min et le diamétre de 5 a 10
mm. En outre, la délamination était supérieure a 1,08 lorsque la vitesse de la broche était
comprise entre 155 et 200 mm/min et que le diamétre était compris entre 5,8 et 7,5 mm (Figure
5a). Dans le cas du biocomposite constitué de fibres traitées a 1%, il a éte constaté que Fqycriwr) Ne
dépassait pas 1,04 pour des vitesses d'avance allant de (50 a 80 mm/min) et un diametre de (5 a
7,5 mm). Pour ce dernier, il a dépassé 1,07 lorsque la vitesse d'avance était de (148 a 200
mm/min) et un diametre de (9,8 a 10 mm). Pour le biocomposite traité avec 3% de NaOH,
Facrawr) N'a pas depassé 1,10 lorsque la vitesse d'alimentation était comprise entre (50 et 120
mm/min) et un diamétre de (5 a 6,4 mm) et a dépassé 1,17 lorsque la vitesse d'alimentation était
comprise entre (130 et 200 mm/min) et un diameétre de (9,3 a 10 mm) (Figures 5b et c). Figure
V.9 combinent les tracés 3D des trois paramétres de sortie Fanwe), Fariwe), et Farawr) pour la
combinaison des conditions de percage (f-N), (f-d), et (N-d). Dans les résultats, une plus grande
pente a été trouvée pour le diamétre du foret (d) et une plus petite pour la vitesse de la broche
(N), et réveélant presque aucun effet sur le facteur de délaminage pour la vitesse d'avance. Cette
tendance est en accord avec les résultats de 'ANOVA présentés dans le Tableau 1V.5, dans
lequel la délamination minimale a été obtenue en utilisant des valeurs minimales pour (d) et (f), et
une valeur maximale pour (N). Ces résultats sont en bon accord avec ceux de Tabet et al. [2] qui

ont utilisé un matériau biosandwich bidirectionnel en fibre de jute et liege.
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Figure V. 8 Courbe de niveau pour les données prédites des différents Fq : (a-C) Fanwe), (d-
) Farawry et (9-1) Facrawr). évaluées en fonction des parameétres de coupe des biocomposites
Washingtonia filifera/époxy produits (f, N et d).
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Figure IV. 9 Graphique 3D pour les données prédites des differents Fd : : (a-c) Fanwr), (d-f)
Facriwe et (9-1) Facrswr) évalués en fonction des parametres de coupe des biocomposites
Washingtonia filifera/époxy produits (f, N et d).

1V.6.4 Optimisation des conditions de percage pour FA(NWF), Fd(T1WF), et Fd(T3WF)

Plusieurs études ont été menées pour optimiser les parametres de percage. Il existe
différentes techniques pour sélectionner les paramétres de percage optimaux afin d'obtenir les
résultats souhaités. Cela a généralement un impact sur les performances mesurées en termes de

temps de forage, de codt global de I'opération de percage et de texture de surface globale. Par
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conséquent, la méthode de la fonction de désirabilité (FD) est proposée dans cette recherche pour

optimiser la réponse multi-objective. Cette approche est largement pratiquée par les chercheurs

[70], [71] en raison de sa facilité d'application, de ses performances et de son accessibilité. Le

logiciel Design Expert 10 a eté utilisé dans ce travail. La désirabilité nous permet d'évaluer, sur la

base des réponses calculées par le modéle statistique, le pourcentage de réussite dans l'atteinte des

objectifs fixés. L'objectif principal de l'optimisation est de déterminer les paramétres de coupe

ainsi que la minimisation des facteurs de délamination. Les parametres de percage utilisés dans le

processus d'optimisation sont présentés dans le Tableau IV.6, et les valeurs optimisées des

facteurs et des réponses sont présentées dans le Tableau 1V.7.

Condition Goal Lower limit Upper limit
Feed rate, f (mm/min) Is in range 50 200
Spindle speed, N Is in range
. 500 2500
(rev/min)
Drill, d (mm) Is in range 5 10
Fd(NWF) Minimize 1.010 1.096
Fd(TlWF) Minimize 1.035 1.089
Fd(TZWF) Minimize 1.085 1.182
Test Machining parameters Response parameters
o f N d Fanwr)  Famwr  Famawr Desirability
(mm/min) (rev/min) (mm)
1 50.000 2500.000 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
2 50.000 2492.278 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
3 50.001 2491.030 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
4 50.695 2499.967 5.000 1.046 1.035 1.087 0.918
5 50.001 2478.872 5.000 1.046 1.035 1.087 0.918
6 50.000 2461.741 5.000 1.046 1.035 1.087 0.917
7 51.676 2499.993 5.000 1.046 1.035 1.088 0.917
8 50.001 2499.978 5.023 1.047 1.035 1.087 0.917
9 50.003 2447.289 5.000 1.046 1.036 1.087 0.917
10 52.689 2499.992 5.000 1.046 1.035 1.088 0.916

Les Figures 1V.10 et 11 montrent la distribution des fonctions de rampe et la cartographie des

contours de désirabilité pour les trois types de biocomposites ainsi que pour leur combinaison.

Les dix essais ont été choisis en raison du facteur de désirabilité proche de l'unité. Les dix
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premiers essais montrent qu'une vitesse de coupe et une avance élevées ainsi qu'un petit diametre
d'outil conviennent pour réduire le facteur de délamination avec un taux de désirabilité de 0,919

pour Fawr), Fariwr) et Farawr).
En fait, selon la valeur de désirabilité la plus élevée, les conditions optimales d'usinage par
percage selon le Tableau IV.7 (f = 50mm/min, N = 2500 rpm et d = 5 mm) conduisent a une

délamination (Fg) minimale pour Fgnwe), Fariwr €t Faerswr, dont les valeurs étaient
respectivement de 1,046, 1,035 et 1,087.

T L

50 200 500 2500

Af =50 B:N = 2500

T

5 10 1.01021 1.09683

Cd=5 FA(NWF) = 1.04597

1.03555 1.08973 1.08531 1.18249

FAITTWF) = 1.03476 Fd(TIWF = 1.08721

Figure 1V. 10 Solutions optimales pour le biocomposite élaboré avec des fibres traitées et
non traitees.

110



Prédiction de la Performance des Biocomposites Polyméres Renforcés de Fibres Courtes Chapitre 4

de Washingtonia Filifera, en Percage, par la Modélisation RSM

Desirability 55 Fd(F)

170

< <

E E 140

£ E

E E

- “ 110

< <

o]
o

[4)]
o

C:d (mm)
Fd(T1WF) Fd(T3WF)
170
= =
IS £ 140
IS IS
E E
v - 110
< <
80
Prediction 1.03476 Prediction 1.08721
50
5 6 7 8 9 10 5 6 7 8 9 10

C:d (mm) C:d (mm)
Figure IV. 11 Courbe de la fonction de désirabilité des trois réponses en fonction des deux
variables vitesse d'avance et vitesse de la broche.

La figure 1V.12 montre I'influence des parametres de percage sur leur facteur de délamination, a
savoir le diametre de I'outil de pergage, la vitesse d'avance et la vitesse de la broche. On a observé
gu'une augmentation de la vitesse davance entrainait une augmentation du facteur de
délamination pendant le percage. Le diamétre de I'outil de forage a eu un effet important sur la
performance du forage des biocomposites. L'augmentation du diamétre de la vitesse d'avance et
de I'outil de forage a provoqué un contact de surface accru entre la charge de I'outil et le trou dans
le matériau biocomposite, augmentant ainsi le facteur de délamination. Par conséquent, en

opérant avec des paramétres de forage optimisés, la délamination de forage peut étre

considérablement réduite.
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Figure 1V. 12 Effet des parametres de percage sur le facteur de délamination Fqriwr)

(a) diametre du foret en fonction de la vitesse d'avance et de la vitesse de la broche,

(b) vitesse d'avance en fonction du diametre du foret et de la vitesse de la broche et

(c) vitesse de la broche en fonction du diametre du foret et de la vitesse d'avance.

1\VV.7 Conclusion

L'objectif de cette étude était d'optimiser le facteur de délamination et d'évaluer les performances

des matériaux développés. Les conclusions obtenues sont les suivantes :

e Pour minimiser le facteur de délamination, il est nécessaire d'utiliser une combinaison de

faible vitesse d'avance et de petit diamétre d'outil lors du processus de pergage.

e Le taux de traitement de la fibre, le diamétre du foret et la vitesse d'avance sont les

principaux facteurs influengant le facteur de délamination, tandis que la vitesse de la
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broche a une influence moins significative. Les contributions respectives de ces
parametres pour le materiau Fycrawry sont de 38,81%, 20,97% et 5,81%.

e L'optimisation réalisée atteint un niveau de qualité élevé, avec un facteur de désirabilité
de 92%.

Ces résultats sont essentiels pour les fabricants qui cherchent a améliorer l'usinabilité de leurs
produits, quelle que soit la nature du matériau. La sélection des parametres d'usinage optimaux

grace a cette étude permettra d'améliorer la qualité de I'usinage des matériaux.
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Conclusion générale et perspectives

Cette étude s'est focalisée sur deux objectifs principaux : I'élaboration et la
caractérisation mécanique et chimique d'un matériau composite composé d'une résine époxy
renforcée par la fibre naturelle du Washingtonia Filifera, traitée au NaOH pendant 12 heures,
ainsi que la compréhension du comportement des matériaux bio-composites lors du processus
de percage des plaques et I'impact des variations de vitesse de coupe et d'avancement sur la
qualité des trous d'entrée et de sortie.

Dans un premier temps, une revue de la littérature a eté réalisée, mettant en évidence
les fibres naturelles, notamment les fibres végétales du WF, et leur utilisation dans les bio-

composites. Cette revue a permis d'obtenir un apercu des applications des bio-composites.

Ensuite, une étude approfondie a été menée sur les différents types d'outils utilisés, leur
comportement pendant I'utilisation et les defauts associés lors de la perforation de stratifiés de
fibres de longueurs variables. Cette étude nous a fourni des recommandations quant au choix

des outils, a leur état et a leurs géométries de coupe.

Aprés avoir décrit I'ensemble du matériel utilisé dans cette étude, nous avons procédé a
I'analyse de la fibre WF dans son état naturel et non traité afin de déterminer les propriétés
mécaniques o, € et E de cinq lots d'essais (30, 60, 90, 120 et 150) et d'identifier le lot
présentant les meilleures performances. Nous avons observé une augmentation des valeurs

moyennes de o, € et E a mesure que le nombre de fils du lot augmentait de 30 a 150.

L'analyse des résultats expérimentaux des cing lots d'essai sous une charge de traction
quasi-statique, en utilisant la distribution de Weibull a deux parameétres et les méthodes de
maximum de vraisemblance (ML) et des moindres carrés (LS), a démontré que la méthode
LS était la plus appropriée pour estimer les propriétés mécaniques. En effet, les propriétés
mécaniques des fibres WF se conformaient mieux a la distribution de Weibull a deux
paramétres par rapport aux autres lois. De plus, l'analyse statistique des résultats obtenus par
les méthodes ML et LS a révélé que l'estimateur de Kaplan-Meier était le mieux adapté a la
WF.

L'application d'une analyse de variance a sens unique (ANOVA) a également permis de

conclure que les propriétés mécaniques des fils de WF dépendaient du nombre d'essais..

Enfin, une étude expérimentale a été réalisée pour évaluer I'impact des conditions

d'inspection sur la taille et la forme des défauts générés a l'intérieur des bio-composites. La
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mesure des défauts géometriques et dimensionnels dans le trou, également appelé facteur de

délaminage, a été utilisée pour évaluer la qualité preféree.

L'effet du diametre et de la forme géométrique du foret de percage sur la qualité du
percage a été examing, car le choix et le calibrage appropriés du diamétre du foret influencent
directement les dimensions du trou visé. De nombreux travaux de recherche confirment ce
phénomene. Les défauts de percage, tels que la circularité et la cylindricité, ainsi que les
défauts a la sortie et sur la paroi du trou, ont été observes, et leur occurrence a été directement
liée a l'avance f et au diametre du foret. Les essais expérimentaux ont démontré que le
dispositif de fixation des plaques lors du percage joue un réle important dans la formation des

délaminations a la sortie du trou (lors du percage avec un support approprie).

Les résultats de l'optimisation des conditions de percage, basée sur une analyse de
variance (ANOVA) et une méthode de surface de réponse (RSM), ont confirmé une meilleure
usinabilité des produits, indépendamment du type de matériau utilisé.

Directives pour de nouvelles recherches et perspectives

Dans cette recherche nous nous sommes limités a étudier les propriétés mécaniques, et
physiques des fibres du Washingtonia filifera, puis procéder a 1’élaboration d’un nouveau
bio-composite pour une matrice époxy et un renfort constitué de courtes types de fibres
végétales WF en choisissant trois types, la fibre non traitée, et deux sortes de fibres traitées
par du NaOH a différentes concentrations 1% et 3%, afin d’analyser 1’effet des parametres de
coupe sur le coefficient de délaminage lors du percage. Multiples recommandations peuvent
étre prises en considération et développer suite a notre étude pour bien élargir notre recherche

et approfondir nos connaissances :

o Augmenter I’aptitude et la capacité de perforation de ce bio-composite, en
jouant sur de nouvelles structures, visant le changement de la matrice tel que le
PLA, ainsi la structure du renfort comme la constitution biosandwich ou hybride

..etc.

o Amélioration de la qualité de percage avec de nouvelles conditions de coupes
tel que I’augmentation de la vitesse de coupe, diminution de la vitesse d’avance
de la broche, forme diamétre et matériau du foret de percage.

o L’application de ce renfort du biocomposite qui est a base de fibres végétales du
Washingtonia Filifera qu’on trouve abondamment dans notre pays et qui sont

destinées aux déchets naturels de I’environnement.
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o Utiliser de nouvelles formules d’élaboration pour assurer le comportement
mécanique de ce bio-composite lors des sollicitations en flexion, traction,
compression, cisaillement et ainsi que la torsion et I’influence de cette nouvelle
composition sur les parameétres mécaniques (la résistance, module de Young,
module de flexion... etc.).

o Faire des études sur I’¢tat de surface des trous tel que la rugosité et la dureté du
matériau, apres perforation de notre biocomposite ainsi que 1’étude des
coupeaux de délamination.

o Introduire ce biocomposite dans 1’industrie locale est spécialement celle des

bateaux et des besoins architecturaux.
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ABSTRACT KEYWORDS

Natural fibers continue to attract the attention of researchers because of their Washingtonia filifera; tensile
use in reinforced polymer composites. They allow industrial designers to find ~ behavior; mechanical
solutions to aging infrastructure problems more than 50 years after their use in ~ Properties; Weibull statistic;
aerospace, automotive, construction, consumer products, etc. These fibers are ~ ANOVA analysis
economical and low density. In fact, in addition to their specific properties, such b ]

as non-abrasiveness and biodegradability, they are an ecological material with RN B 2%
low environmental impact. Washingtonia Filifera (WF) fiber, among others, is PERE; AT R J7 25 50)
attracting more and more researchers to replace certain fibers such as synthetic r

or glass fibers, being widely used in the world. This study aims to determine the

mechanical parameters of WF fibers with a gauge length (GL = 50 mm) in quasi-

static tension. Tensile tests were carried out on 150 fibers in five-test series to

determine the influence of their variability on the tensile stress, strain at break

and Young's modulus of plant fibers. Due to the dispersion of the results of the

mechanical tensile properties of WF fibers, which is a characteristic of natural

fibers, a statistical study is necessary. Thus, statistical tools such as the two and

three-parameter Weibull distribution at 95% confidence level (Cl) and the one-

way analysis of variance ANOVA were carried out to study this dispersion.
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Introduction

The use of natural fibers plays a key role in the valorization of biomass (Belaadi et al. 2020). Thus,
current global environmental laws are based on three principles: respect for the environment and
living beings, reduction of waste and pollutants, and total or partial replacement of materials by
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renewable and recyclable resources (Belaadi et al. 2020a; Adda et al. 2021; Amroune et al. 2020; Cherief
et al. 2021; Makhlouf et al. 2020). Natural fiber reinforced composites have received increasing
attention over the last decade, various industries. There is a wide variety of natural fibers that can
be used for reinforcement or as fillers (Belaadi, Amroune, and Bourchak 2020; Boumaaza, Belaadi, and
Bourchak 2021a, 2021b; Cherief et al. 2020).

Due to their wide dispersion, the mechanical characteristics of plant fibers are usually obtained
by a two-parameter Weibull statistical analysis method which is often used in the field of materials
science. A study by (Belaadi, Laouici, and Bourchak 2020) showed that the mechanical properties of
sisal fibers are a function of the number of tests (N = 15, 20, 30 and 40 tests) and the GL, which is
equal to 20 mm. They also observed a strong anisotropy of the sisal fiber, which led to the use of the
two- and three-parameter Weibull distribution with different estimators (probability index) to
estimate the elastic properties of this fiber. The authors conclude that the 2-parameter Weibull
distribution is the most suitable for estimating mechanical properties compared to the 3-parameter
Weibull probability. Silva et al. (Silva, Chawla, and Filho 2008) studied the behavior of the sisal unit
fiber of 15 samples subjected to quasi-static tension for four GL gauge lengths (10-40 mm). They
performed a statistical analysis of the results of the observed strength dispersion. Similarly, Virk,
Hall, and Summerscales (2009b) performed a total of more than 785 jute fibers tested in static
tension at different measurement lengths (GL varies from 6 mm to 300 mm) to estimate the
influence of GL on mechanical properties. The authors found a wide dispersion of results, which
led to applying the two-parameter Weibull analysis and the lognormal probability density function
on the mechanical properties. In another recent study by (Blanchard, Sobey, and Blake 2016) on 95
specimens for a GL equal to 500 mm, the authors estimated the mechanical properties of flax yarns
However, using the same type of yarn for a GL of 100 mm, Codispoti et al. (Codispoti et al. 2015),
after 10-15 tests, obtained stress and Young’s modulus values (198 MPa and 5913 MPa, respec-
tively) much lower than those found in the study (Blanchard, Sobey, and Blake 2016). An analysis
of the tensile strength was also carried out by (Amroune et al. 2015) on treated and untreated long
date palm fibers from 630 samples, using two and three-parameter Weibull statistics and analysis of
variance.

Washingtonia fibers are increasingly attracting researchers as they are widely distributed throughout
the world. Washingtonia is a genus of palm, belonging to the family: Arecaceae. This fiber has been
studied by Gaagaia et al. on a set of only 30 fibers (Gaagaia, Bouakba, and Layachi 2019). However, the
number of samples in the study of (Benzannache et al. 2021) was doubled, i.e. 60 untreated WF fibers
compared to the work of (Gaagaia, Bouakba, and Layachi 2019), to minimize the variation of values and
to have a better estimate of the mechanical characteristics, so a statistical study was carried out using the
2-parameter Weibull model. The fibers (WF) average mechanical properties revealed a tensile strength of
119.3 £ 86.28 MPa, an ultimate strain of 20.55 + 11.08 and Young’s modulus of 2.34 + 1.36 GPa, for
a reference length GL = 40 mm. Recently, (Jawaid et al. 2021) examined different biomasses of
Washingtonia, under the scanning electron microscope. They concluded that Washingtonia fiber has
a strong potential to be applied as a biomaterial for versatile applications in the future.

In this regard, this study aims to analyze the cross section of the fibers using SEM and to examine
the quasi-static mechanical behavior of WF unit fibers on a set of 150 fibers under different numbers of
tests (30 fibers/set) performed for a gauge length of 50 mm. In addition, two and three-parameter
Weibull statistical analysis for different estimators and prediction methods using maximum likelihood
(ML), least squares (LS) and one-way analysis of variance (ANOVA) at 95% confidence level were used
to assess the quality of the mechanical properties of the fibers.

Materials and experimental techniques

The WF fibers used in this work are extracted from palms grown locally in the Skikda region (Algeria).
These palms are characterized by a height of 10-12 m and a width of 0.3-0.6 m at maturity and bear
brown, rough, cylindrical stipes holding the bases of evergreen, glossy green, orbicular leaves (=1 m in
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diameter), prickly segments, spiny petioles of more than 1 m. The fibers are easily extracted manually
and immersed in distilled water to clean the outer surface (Figure 1). They are then air-dried at room
temperature to remove moisture. The Washingtonia fiber bundles have an average diameter of
227 £ 35 um and a length of 500 mm for a number of samples tested of 150. The diameter of the
WE fibers was observed using an optical microscope. In this study, the fiber and its cross-section were
analyzed using the JSM-7600 F mode SEM from company JEOL Ltd/JAPAN. The SEM images were
processed at a voltage of 2.00 KV. In order to prevent the charging effect, fibers were coated with
a conductive gold film by sputter coating.

The machine used for the morphological characterization of YT fiber was conducted with JEOL-JM
/6060 mode SEM and the resulting images were acquired with an accelerating voltage of 10 kV. Images
were taken from the surface and cross-section of the fiber

Tensile mechanical properties (tensile strength, ultimate strain and Young’s modulus) were
performed on 150 Washingtonia fibers at a gauge length GL = 50 mm according to ASTM D3822-
14 (D3822/D3822M-14) (Figure 1). All tensile tests were performed using a Zwick Roell testing
machine equipped with a 5 KN load cell from company Zwick Roell Ltd/Germany, with a constant
test speed of 1 mm/min, a temperature of 24°C and relative humidity of 45%.

Figure 1. (a) Plant of WF, (b) WF fibers used in this work and (c) equipment to perform the tensile test of single WF fiber.
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Statistical methods

To take into account the random nature of the data, the Weibull model is widely used to deal with
brittle materials where the damage distribution is a determining factor in the failure of the material,
such as: palm (Amroune et al. 2015), flax (Blanchard, Sobey, and Blake 2016), sisal (Belaadi, Bourchak,
and Aouici 2016) and jute Virk, Hall, and Summerscales (2009a). However, studies have also used this
formulation for carbon fiber bundles and glass fibers (Jihan, Siddiquib, and Sweet 1997).
A Kolmogorov-Smirnov test was performed to check whether the sample of tensile strength values
is a Weibull distribution (Wiebull 1951). On the other hand, the probability density function of the
three-parameter Weibull distribution, also called the cumulative distribution function (CDF), is
determined by Equation (1) (Caiza and Ummenhofer 2018) . The Weibull distribution assumes that
the breakage of fiber comes from the degradation of its weakest element and can effectively describe
the mechanical properties of fibers (Kompella and Lambros 2002). In this case, the two-parameter
Weibull survival probability model P(x), after simplifying Equation (5), by considering a zero thresh-
old (so = 0), can be translated into Eq (2) Virk, Hall, and Summerscales (2009); Virk, Hall, and
Summerscales 2012). The determination of the parameters m, s and s, can be done by least squares
(LS) estimation using Equation (3) (Belaadi et al. 2020):

Plxlsg,s,m) = 1— ¢ (5 x > 5, (1)
P(x|s,m)=1— ()% > 5 (2)

1
ln[ln<1 — P)] = mln(x) — mln(s) (3)

where, the parameters x, s, s0 and m are all positive real numbers (R > 0), s, representing the threshold (a
location parameter) corresponding to an average value of the parameter x (minimum lifetime), s > 0 the
scaling parameter (characteristic value) and m the shape parameter or Weibull modulus. The parameter
so also reflects the characteristic mechanical properties, namely oy, &, and E,, which correspond to the
tensile strength, ultimate strain, and Young’s modulus. This formula is a linear representation of the data
if we fit the Weibull model. Then, a straight line (linear model) is obtained with slope m. The intersection
point of this line gives the parameter s. The difficulty of this method is the estimation of the survival
probability (P), which is usually obtained using estimators or probability indices of the type:
i—a
p=2 @
where,a = 0,0.3,0.375,0.5 and A = 0,0.25,0.4, 1
There are four probability indices in the literature Toasa, Dario, and Ummenhofer (2018);
Kompella and Lambros 2002) represented by Equation 5 to 8. The four options for estimating the
probability index (Pi) in Minitab software version 16 are available, namely: Equation (5) is used in the
case of sample populations less than 6, the Kaplan equation (Equation 6), which corresponds to the
estimator for sample populations less than 10, the modified Kaplan-Meir equation (Equation 7) is used
frequently, concerns sample populations from 20 to 50. Finally, for sample populations of more than
20, Equation (8) of average rank is the most used.

i — 0.3
p=- )
n+1.4

_i—0.375

. = i 6
n+0.25 ©)
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i — 0.5
p=" (7)

n

i
Cn+1

; (8)
To evaluate the Weibull likelihood parameters, most researchers use the maximum likelihood (ML)
method in comparison with the least squares (LS) estimation method to maximize the sample
likelihood according to Equation (9) (Ducros and Pamphile 2018). In addition, this method has
a simple method of constructing confidence intervals leading to the automatic calculation of the
uncertainties of the Weibull parameters at a 95% CI. Several options in the Minitab software version
16 used in this research estimate the Pi index and choose the method or statistical approach used (LS
or ML).

n

P(m,s X1y--- ,XZ) = ﬁP(x,) = H?(%)m_le[_(f)m (9)
i=1 i=1

Results and discussion
SEM analysis

The morphology of the WF plant fiber strongly influences its mechanical behavior. Indeed, when
subjected to tensile stresses on its surface and especially in the transverse direction, its anisotropic
character makes it more susceptible to dislocation formation. These appear heterogeneously along the
entire length of the fiber and extend across the entire width of the fiber (Figure 2).

Quasi-static tensile behavior of the fiber (WF)

Figure 3(a) shows the results of the typical mechanical behavior of WF obtained from the stress-strain
performed on thirty tests. This behavior is divided into three zones, as shown in Figure 3(b), using
a single WF fiber. Indeed, in the first zone, the limit stress is very low; it is the zone of elastic and
reversible deformation. The behavior is linear while estimating Young’s modulus E thanks to Hooke’s
law: 0 = E.e. The limit tensile stress in this zone is 56 MPa, corresponding to a strain at a break of 3%.
Then the irreversible plastic deformation occurs. In this zone, the nominal stress increases with the
deformation until a maximum value of 150 MPa and a strain at break equal to 25%, in which the fiber
breaks and is destroyed.

Figure 4 shows the scatter plot of mechanical properties versus diameter for the 180 WF natural
fiber tests conducted on three batches using a 5% error exponential prediction model (a 95%
confidence level). The relationship between fiber diameter (D) and tensile strength (o), ultimate strain
(¢) and modulus of elasticity (E) (Figure 4(a-c)), indicates that as 0 and E decrease, ¢ increases, with
a clear dispersion of mechanical properties. Indeed, a minimal dispersion of mechanical properties is
observed when the properties of the three batches are higher. These dispersions are due to different
parameters such as the nature and condition of the fibers or the geometry and its climate and the
difficulty of the experiment, and its measurement uncertainties. This behavior is similar to that of jute
fibers, reported by (Amandeep Singh, Wayne, and Summerscales 2010).

Figure 5 shows the variation of the average mechanical properties of WF fibers as a function of the
number of samples, i.e. tensile strength, ultimate strain and modulus of elasticity in the form of boxes
or Tukey diagrams (rectangular boxes) or so-called whisker boxes. This representation is defined by
variable data with maximum, minimum, median, quartiles (Q1 and Q3). For example, for N = 60, the
values of median, Q1, Q3, minimum and maximum of the samples are (110, 45, 190, 20 and 290) for
stress, (25, 15, 31, 5, 42 and 2300) for strain and (1400, 3100, 500 and 7000) for Young modulus.
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Figure 2. SEM micrograph of single WF fiber.

g

——Epl ——Ep2
e — (b)
—Ep5  ——Ep6
—Ep7 —Ep8
—Ep9 ——Epl0
——Epll ——Epl2
——Epl3 ——Ep1S
——Ep16 Ep17
——Epl8 ——Epl9
——Ep20 ——Ep21
——Ep22 ——Ep23
—Ep24 ——Ep25
Ep26 Ep27
Ep28 Ep29
——Ep30 Epld

g

H

5
3

g

Stress (MPa)
Stress (MPa)

Elastic region

40 50 60 [ 5 10 15 20 25 30 35 40
Strain (%) Strain (%)

Figure 3. Stress-strain curves: (a) First thirty samples tests and (b) Typical behavior of WF of 50 mm gauge length under tensile test.

Table 1 summarizes the mechanical property values of the WF fiber tested under tensile
loading are summarized, namely the results of o, ¢ and E for five groups of samples N = 30, 60,
90, 120 and 150 tests. Notable dispersions of the mechanical properties are observed inFigures 4
and Figure 5, andTable 1. In fact, the obtained values of the CVs for g, ¢ and E of the five groups
of tested samples N = 30, 60, 90, 120, 150 are respectively (70.64, 64.37, 49.37, 44.94 and
43.57%), (53.93, 46.33, 39.65, 39.07 and 33.47%) and (58.30, 52.67, 49.75, 55.41 and 61.74%).
Based on Table 1, it can be noted that it is possible to deduce the effect of the number of sample
tests on the increase in mechanical properties of WF fibers. For example, increases in the average
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values of 0, ¢ and E, from 133.29 + 58.08 MPa, 20.55 + 11.08% and 2345 + 1367 MPa
respectively for the batch of 30 trials to 117.92 + 83.30 MPa, 21.76 + 7.28% and 2349 + 1450
MPa for the batch consisting of 150 trials were found.

Table 2 shows the results of studies on natural fibers reported in the literature. It is difficult to
compare the mechanical properties of these due to the different factors affecting the manufacture of
fibers from plant fibers. The values of g, € and E in this study are higher than those in the literature
(Blanchard, Sobey, and Blake 2016; Gorjan and Ambrozi¢ 2012; Khiari et al. 2010; Park et al. 2006).
This is due to the number of tests performed compared to our study, which corresponds to 60 samples.
The experimental results found for the WF fibers are 124 + 80.08 MPa for ¢, 23.21 + 10.75% for ¢ and
2.39 1.26 GPa for E. The tensile stress obtained in this study for the WF fiber with a gauge length
GL = 50 mm and a diameter 227 + 35 um, is higher than that of (Amroune et al. 2015) for Phonix

Table 1. Mechanical properties of Washingtonia filifera fibers tested under tensile quasi-static load and a different number of tests.

Strength (MPa) Strain (%) Modulus (MPa)
Number of tests Mean SD CV (%) Mean SD CV (%) Mean SD CV (%)
30 117.92 83.30 70.64 20.55 11.08 53.93 2345 1367 58.30
60 124.40 80.08 64.37 23.21 10.75 46.33 2399 1264 52.67
90 131.97 65.15 49.37 23.72 9.40 39.65 2502 1244 49.75
120 141.15 63.44 4494 23.57 9.21 39.07 2551 1414 55.41

150 133.29 58.08 43.57 21.76 7.28 3347 2349 1450 61.74
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dactylifera fiber (117 + 35 MPa), and that of (Maache et al. 2017) carried out for Juncus effusl fiber
(113 + 36 MPa), with gauge lengths of 50 and 40 mm and diameters of 577 + 83 and 280 * 56 pm,
respectively.

On the other hand, it should be noted that the value of o found in this study is higher than the one
found for the same WF treated fiber (Benzannache et al. 2021) which is 124.4 + 80.08 MPa, carried out
on 60 tests with the same WF fiber whose gauge length is shorter than the one used in our tests, i.e.
40 mm, and whose diameter is 234 + 43 um. The reason for this difference is probably due to the
difference in gauge length and yarn diameter. As for € and E, the results obtained in this study and in
(Benzannache et al. 2021) are almost similar, they are 23.21 + 10.75% and 2.39 + 1.26 GPa, and
20.55 + 11.08% and 2.3 + 1.36 GPa, respectively.

Application of the Anderson-Darling tensile test to WF fibers

The Anderson-Darling goodness-of-fit test was performed to determine the best estimate of the
probability on the five test sets, namely the normal distribution, the two-parameter Weibull
distribution, the lognormal distribution and the three-parameter Weibull distribution
(Table 3), to estimate the values of A-D that tend toward the lowest values (critical values).
Table 3 summarizes the estimated values of the Anderson-Darling goodness-of-fit test. It can
be observed that the minimum values of the mechanical properties lie in the Weibull distribu-
tions two and three. Therefore, it is necessary to determine which of the Weibull distributions
corresponds perfectly to the experimental results. The estimated A-D values for the two-
parameter Weibull distribution for WF fibers for o, ¢ and E for different test batches (30,
60, 90, 120 and 150) are (1.175, 1.316, 0.338, 0.374 and 0.615), (1.359, 0.881, 0.735, 0.950 and
1.111) and (0.852, 0.483, 0.357, 0.449 and 0.242) respectively. These values are smaller than the
values estimated by the three-parameter Weibull distribution (1.133, 1.818 and 0.788 for the
batch of 30 tests to 0.797, 1.162 and 0.343 for the batch of 150 tests). The mechanical
properties seem to correspond to the two-parameter Weibull distribution, which leads us to
conclude that the mechanical property distribution of the WF fibers corresponds to the two-
parameter Weibull distribution. Therefore, the Weibull distribution is the best estimate of the
probabilities, in line with the work of (Belaadi, Bourchak, and Aouici 2016) for sisal fibers and
ref. (Benzannache et al. 2021) for WF fibers in their work.

Table 2. Summary of previous studies on the mechanical properties of natural fibers.

Number of Tensile Young's  Elongation at
Samples Diameter GL Strength Modulus break

Materials tested (um) (mm) (MPa) (GPa) (%) Ref.

Agave americana L. 265 + 80 40 142 + 69 2.14+£0.79 25.60 + 8.25 (Bezazi et al. 2014)

Phoenix dactylifera L. 30 577 + 83 50 117 £ 35 43+14 3.13+0.7 (Amroune et al. 2015)

Coccinia grandis L. - 2733 +0.38 50 273 +£27.74 10.17 £1.26 2.703 +£0.27 (Senthamaraikannan
and Kathiresan
2018)

Juncus effususL 30 280 + 56 40 113+ 36 438+ 137 275+0.68 (Maache et al. 2017)

Lygeumspartum L. 30 180-433 40 280 13.2 1.49-3.74  (Belouadah, Ati, and
Rokbi 2015)

Furcraea foetida 25 128 40 61243 +52 644+21 1045+18 (Manimaran et al.
2018)

Hierochloe Odarata 20 136.7 +4.43 50 105 + 35 256 +098 237 +0.95 (Dalmis et al. 2020)

Washingtonia Filifera 60 234 + 43 40 1193 +86.28 234+ 136 20.55+11.08 (Benzannache et al.
2021)

Washingtonia Filifera 60 227 + 35 50 1244 +80.08 239+1.26 23.21+10.75 This work
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Table 3. Adjusted Anderson-Darling goodness-of-fit estimates for different distributions methods (2P Weibull, 3P Weibull, Normal
and Lognormal distributions).

Strength (MPa) Strain (%) Young modulus (GPa)

Log- 3P- Log- 3P- Log- 3pP-
N Normal Weibull normal  Weibull Normal Weibull normal  Weibull Normal Weibull normal  Weibull
30 1.370 1.175 1.251 1.133 1.476 1.359 1.935 1.818 1.236  0.852 0.974 0.788
60 1.636 1.316 1.668 1.317 1172 0.881 3.091 1.594 0.915 0.483 0.682 0.555
90 0.764 0.338 1.144 0.363 0.857 0.735 2.943 1.091 1.061  0.357 0.669 0.385
120 1.028 0374 1.355 0.397 1.044  0.950 3.233 1.209 2.850  0.449 0.438 0.538
150 1.705 0.615 1.245 0.797 1.427 1.111 2222 1.162 3.660 0.242 0.443 0.343

Weibull distribution

One of the main qualities of the two- and three-parameter distribution of the Weibull model is the
prediction of the mechanical behavior of the fibers (WF) at different test batches, which revealed a large
dispersion of the results. Figure 6 shows the probability curves of the LS and ML statistical distribution of
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Figure 6. Two-parameter Weibull distribution for mechanical proprieties of the Washingtonia filifera fibers for LS and ML methods for
(a, b) tensile strength, (c, d) tensile strain and (e, f) Young's modulus.
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the two-parameter Weibull method obtained for o, € and E for the five test batches of the studied samples
(30, 60, 90, 120 and 150 tests). From Figure 6, the experimental results of the mechanical treatments of the
natural WF plant fiber satisfactorily describe the experimental results. They seem to follow a linear fit and
exhibit quasi-linearity and quasi-overlap with a slight offset between them. These behaviors correspond to
those observed by other authors such as (Belaadi et al. 2014a) for sisal fibers. It was noticed that for the
values of tensile stress and strain at break, for the test batches N = 30 and 60, the curves are shifted toward
larger values (upwards). On the other hand, the values of Young’s modulus are shifted toward smaller
values (downwards).

Table 4 lists the parameter values of the two-parameter Weibull distribution for four LS estimators:
Median Rank, Modified Kplan-Meier, Mean Rank and Kaplan-Meier, for the five test batches.
According to (Andersons, SparninS, and Porike 2009; Zafeiropoulos and Baillie 2007), the values of
the correlation coefficient R” define the fit and the variation of the Weibull modulus. It is deduced that
the Kaplan-Meier estimator offers the largest R correlation coefficient than the other estimators, and
this for o, € and E, which varies between 0.972 and 0.997, 0.949 and 0.997, 0.993 and 0.982 respectively.
The Weibull modulus mo, me and mE of o, ¢ and E determined by the two-parameter Weibull
distribution according to the LS method for the different test batches for the four estimators of the
WE fiber samples, is strongly related to the breakage and defects of the plant fiber structure. Indeed, the
Kaplan-Meier method is the most suitable, obtaining the highest values of the Weibull modulus
(mo = 1.395, 1.538, 2.480, 2.141 and 2.154, me = 1.909, 2.299, 2.515, 2.617 and 2.547, my = 2.051,
2.196, 2.345, 2.301 and 2.023). Many authors have proposed this method and in particular (Belaadi et al.
2014; Silva, Chawla, and Filho 2008). Thus, the results obtained show that the Weibull model can
determine the approximate distribution of defects responsible for quasi-static failure of the plant fiber
under the influence of the number of tests batches. However, there is a slight difference in the results
between the LS and ML two-parameter Weibull estimation methods. In Table 5, the maximum values
obtained by the ML method, which are mo = 2.169 and me = 2.871 for the 120-test batch and my = 2.147
for the 90 batch, are higher than those obtained by the LS method, which are mo = 2.154 and me = 2.617
for the 120-test batch and my = 2.345 for the 90 batch, respectively. In the two-parameter Weibull

Table 4. Two-parameter Weibull distribution parameters values for WF using different LS estimators at different gauge lengths (GL).

N°" test mg 0y R m, & R me Eo R
Median Rank (Benard)

30 1.408 127 0.971 1.937 22.81 0.946 2.091 2609 0.978
60 1.551 136 0.976 2322 26.218 0.971 2.2358 2678 0.986
90 2.142 148 0.996 2.540 26.75 0.985 2.381 2793 0.988
120 2177 158 0.996 2.643 26.53 0.988 2336 2818 0.977
150 2.164 149 0.994 2.574 24.387 0.989 2.051 2578 0.979
Modified Kaplan-Meier (Hazen)

30 1.483 126 0.965 2.045 22.639 0.938 2.196 2593 0.976
60 1.605 135 0.972 2403 26.11 0.968 2310 2667 0.983
90 2.195 148 0.994 2.605 26.67 0.983 2442 2784 0.986
120 2222 158 0.995 2.698 26.46 0.986 2.387 2810 0.974
150 2.203 149 0.993 2.621 2433 0.986 2.091 2570 0.974
Mean Rank (Herd-Johnson)

30 1.324 128 0.976 1.818 23.03 0.952 1.973 2628 0.981
60 1.490 137 0.981 2.233 26.34 0.973 2.151 2691 0.989
90 2.080 149 0.997 2.466 26.84 0.987 2.314 2803 0.991
120 2125 159 0.997 2.578 26.60 0.991 2.276 2827 0.979
150 2.118 149 0.996 2518 24.45 0.991 2.005 2587 0.981
Kaplan-Meier

30 1.395 119 0.972 1.909 21.81 0.949 2.051 2505 0.987
60 1.538 132 0.978 2.299 25.75 0.969 2.196 2628 0.992
90 2.118 146 0.996 2515 26.43 0.984 2.345 2761 0.993
120 2.154 157 0.997 2.617 26.32 0.988 2.301 2794 0.982

150 2141 148 0.996 2.547 24.22 0.997 2.023 2559 0.982
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Table 5. Two parameter Weibull statistics values for WF using Maximum Likelihood method at a different number of tests.

Strength (MPa) Strain (%) Modulus (GPa)
N Mg () AD m, & AD mg Ep AD
30 1.426 129 1.533 1.999 23.24 1.959 1.864 2654 1.221
60 1.572 138 1.523 2.658 26.13 1.822 2.033 2717 0.682
90 2.166 149 0.491 2.827 26.65 1.254 2.147 2833 0.585
120 2.169 159 0.472 2.871 26.49 1.336 1.938 2892 1.244
150 2.084 150 0.588 2574 2457 1.206 1.740 2652 1.032

analysis, the Weibull modulus values for the mechanical properties of natural WF show lower values in
the LS distribution than in the ML distribution. Statistical analysis using the ML method is found to be
the most appropriate for estimating the values of the mechanical properties of WF fiber.

Figure 7 shows the evolution of the survival probability corresponding to the mechanical
properties 0, ¢ and E of the WF fibers according to the two-parameter Weibull method for the
five batches according to the different estimation methods LS and ML. It is found that for
a probability P corresponding to 50% survival of the specimens, the o, ¢ and E correspond well
to the experimentally recorded mean values respectively evaluated by LS. For the batch of 60
tests, the values of 0, € and E, which are respectively 124.4 MPa, 23.21% and 2399 MPa, the
values of ¢ and ¢ appear slightly higher than those obtained by (Benzannache et al. 2021)
which are 119.3 MPa and 20.55%; the same value was observed for E.

ANOVA test of mechanical properties of WF fibers

The statistical analysis method applied to data processing is to understand better the experi-
mental results to analyze their significance. In the present study, one-way ANOVA was applied
to compare population samples based on their means and the dispersion of the data. This
method helps us answer whether the means of two or more groups are significantly different.
ANOVA is a form of hypothesis testing, where we have the following two hypotheses. The null
hypothesis is that all the means in the sample are equal or not significantly different in
statistical terms. The statistical tools used for the ANOVA are Fisher’s test, CI, P, SS and
MS for the determination of the mechanical property parameters to confirm the effect of the
number of threads on the responses. Table 6 lists the total values of the one-way ANOVA test
of the groups examined in this study (30, 60, 90, 120 and 150) with CI = 95% corresponding to
the mechanical properties g, € and E of WF fibers. The value of P = .000 (P < .001) is below the
significance level (0.05), and F = 59.53 is greater than the critical F = 1.71, so we can reject the
null hypothesis that the means are equivalent. Comparing the groups, the variance correspond-
ing to N = 150 appears to be significantly lower than that of the other levels. Thus, an
additional analysis is necessary: by performing the one-way ANOVA test again with only
120 and 150. It can be noted that there is a statistically significant difference between the
two means (Table 6) since the P probabilities are lower than 0.05. The F values are higher than
the critical values. Considering this analysis, N = 120 is more appropriate to obtain o, ¢ and
E greater than or equal to 131 MPa, 23% and 2701 MPa, respectively.

Conclusion

The present work examined the WF fiber in its untreated natural state to determine the mechanical
properties o, € and E of the five test number batches to deduce the batch that offers the best
performance. The main results of this study are as follows: an increase in the average values of o, ¢
and E with the increase in the number of batches from 30 to 150. The mechanical performance of the
120 test batch is the best for WF fiber compared to the other batches. A statistical analysis of the values
of the estimation results of the ML and LS methods revealed that the Kaplan-Meier estimator is the
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Figure 7. Probability of survival graphs of mechanical properties at a different gauge length of the Washingtonia filifera fibers with
2-parameter Weibull for LS and ML for (a, b) tensile strength, (c, d) tensile strain and (e, f) Young's modulus.

Table 6. ANOVA analysis of the mechanical properties of WF fibers.

Source DF SS MS F-Value P-Value Fei

(a) ANOVA test for N = 30, 60, 90, 120 et 150 for the mechanical properties

BG 14 546062955.9 39004496.85 59.5353184 1.06422E-91 1.71455821
WG 435 284989760.5 655148.8748

Total 449 831052716.4

(b) ANOVA test for ultimate tensile stress data N = 120 et 150

BG 1 66994.9958 66994.9958 15.8332659 0.0001947 4.00687289
WG 58 245414.292 4231.2809

Total 59 312409.288

(c) ANOVA test for strain at failure data N = 120 et 150

BG 1 1121.91977 1121.91977 21.7911778 1.8423E-05 4.00687289
WG 58 2986.13262 51.4850451

Total 59 4108.05239

(d) ANOVA test for Young's modulus data N = 120 et 150

BG 1 20300125.1 20300125.1 7.8525976 0.00688756 4.00687289
WG 58 149938570 2585147.76

Total 59 170238695
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best fit for the WF; since the values of mo, me and my provided by LS are respectively lower than those
estimated by ML for the batch N = 120, the Kaplan-Meier estimator is the best fit for WF. Finely, the
one-way ANOVA was also used to conclude that the mechanical properties of the WF yarns are
dependent on the number of trials and that N = 120 provided the best mechanical properties.

Nomenclature

0p: Characteristic strength

¢: Characteristic strain

E(: Characteristic Young’s modulus

mo, mg, mg: Weibull modulus

AD: Adjusted Anderson-Darling goodness-of-fit.
ANOVA: Analysis of Variance

LS: Least squares

LM: Maximum likelihood

CDF: Cumulative Distribution Function
CI: Confidence interval

P: Probability

SS: Sum of squares

MS: Mean of squares

BG: Between groups

WG: Within groups
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Abstract

The present study focuses on the optimization of the drilling process parameters of treated and untreated Washingtonia filifera
(WF) fiber—reinforced polymer biocomposites using the desirability function approach based on the response surface methodology
(RSM). Drill diameter, feed rate, and spindle speed were the three main input factors used to evaluate drilling performance. In this
study, in order to have a better machinability especially a low delamination factor (F;), the authors focused on the influence of the
fiber treatment rate in the optimization of the drilling parameters. The findings revealed that diameter, feed rate, and treatment ratio
were found to be important influencing factors on the delamination factor F;. The latter was modeled statistically with a central
composite design (CCD). The optimized numerical model for the delamination factor of the biocomposite reinforced with treated
fiber (with 1% NaOH) showed the lowest delamination factor of 1.035 for a drill diameter of 5 mm, a feed rate of 50 mm/min and a
spindle speed of 2500 rev/min. The analysis of variance (ANOVA) established the importance level of each parameter and indicated
that the model was significant with a good correlation between the experimental data with R*=0.9713 and adjusted R*>=0.9561.

Keywords Washingtonia filifera fiber - Alkali treatment - Drilling - Desirability - Response surface methodology

1 Introduction

In a few decades, biocomposite materials have overtaken many
other types of composite materials, and their industry is impos-
ing itself on new sectors by developing more rapidly than tradi-
tional industrial applications such as those based on synthetic
fibers [1, 2]. This rapid progression is mainly due to the diversity
of the fields of use of these new materials such as construc-
tions, maritime, aerospace, sports, and general transportation
[3—6]. On the other hand, biocomposites still possess adequate
mechanical properties as well as their great availability in nature

> Ahmed Belaadi
a.belaadi @univ-skikda.dz; ahmedbelaadil @yahoo.fr

Département de Génie Mécanique, Faculté de Technologie,
Université 20 Aot 1955-Skikda, El-Hadaiek, Skikda,
Algeria

2 Laboratoire LSPN, Université 8 Mai 1945 Guelma, BP 401,
24000 Guelma, Algeria

3 Laboratoire LGCH, Université 8 Mai 1945 Guelma, BP 401,
24000 Guelma, Algeria

Department of Mechanical Engineering, College
of Engineering, Najran University, Najran, Saudi Arabia

Aerospace Engineering Department, King Abdulaziz
University, Jeddah, Saudi Arabia

and their bio-degradation characteristics [7-9]. Moreover, their
low density means less emission of polluting gases, such as
CO, or CO [10]. Extensive scientific research has been aimed
at describing the various behaviors of biocomposites with a wide
variety of plant fibers [7, 11] like the Washingtonia filifera palm
[12, 13], sisal [14], jute [14—16], flax [14, 17-19], date palm [20,
21], coconut [22], pineapple [23], Rhectophyllum camerunense
[24], Acacia nilotica Arch [25], and Mauritia flexuosa [26].
Many studies have been published on the machining of bio-
composites [27, 28], and others have investigated the interaction
mechanisms between the nature of the cutting tool materials
and the specification of the part reinforced with synthetic fib-
ers like glass or carbon [17, 29-31]. On the other hand, fewer
studies have addressed the drilling of biocomposites based on
lignocellulosic fibers with a polymer matrix [22, 32]. Compara-
tive studies have been carried out between biocomposites and
fiberglass composites [33] and the optimization of the delami-
nation factor in the drilling of jute fiber—reinforced polymer
biocomposites [27, 34, 35] using three different twist drill diam-
eters and various drilling parameters such as rotational speed
and feed rate. However, machining processes on biocomposites
such as milling [36] and cutting angle are less studied [37, 38].
Literature regarding the effect of drill geometry on the drill-
ing cut can be found in Ojo et al. [39], where their demonstra-
tion was based on the types of drill geometry when machining
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the biocomposite. Tabet et al. [2] used HSS-TiN and BSD type
drills in their drilling of jute/cork fiber based biosandwiches to
minimize the delamination factor (F,) to minimize the delami-
nation factor (7). The authors estimated the contribution of the
different elements of the optimal drilling conditions such as the
drill diameter (10.54%) and the feed speed (66.04%) where the
overall desirability factor was 97%. Other authors have studied
the F; based on tungsten twist drills (WC) to determine the
optimal drilling conditions and minimize delamination [40],
while others used high-speed steel (HSS) [28, 40-43]. Durdo
et al. [36] opted for the Taguchi method in machining biocom-
posites based on jute, sisal, and bamboo fibers while the drill-
ing tools used were Tungsten Carbide Brads drills and other
HSS drills with two cutting edges. The contributions of these
optimal drilling conditions were 88.19% for the drill diameter
and 7.64% for the feed rate and 2.62% for the spindle speed.
Other authors such as Nagamadhu et al. [44] used various cut-
ting parameters to study the effect of different drill diameters
on delamination during the drilling of a composite sandwich
reinforced with sisal fibers where the author exploited the Tagu-
chi L9 method to optimize the drilling input parameters. Other
work on the machining of flax fiber—reinforced plastics (FFRPs)
has shown the effect of drill type and geometry on delamina-
tion [39]; thus, Razghi Maleki et al. [45], Chandramohan and
Rajesh [46], and Chaudhary and Gohil [47] all showed that drill
geometry affects drilling torque. Mercy et al. [23] showed that
with the aid of Taguchi’s L,; orthogonal array, a lower feed rate
and smaller drill diameter minimize the pushing force when
drilling pineapple fiber—reinforced epoxy. Belaadi et al. [27] in
their recent studies evaluated the effect of drilling parameters
(spindle speed, feed rate, and short jute/polyester diameter)
on the delamination factor F,. Machado et al. [48] opted for a
new method based on the acquisition of digital X-ray images
of the drilled area and the evaluation of the delamination. In
the literature, several methods have been proposed to esti-
mate the influence and interaction of cutting parameters on £,
[35]. Analysis of variance (ANOVA) was used to examine the
response surfaces (RSMs) and mechanical performance of jute
short fiber—reinforced polymer biocomposite drilling model and
to estimate the influence of spindle speed, feed rate, and tool
geometry on the resulting one-dimensional delamination factor
around the hole [27]. Adda et al. [34] optimized the delami-
nation factor in jute fiber—reinforced polymer biocomposites
using multiple estimators. The results obtained were estimated
using ANOVA. Tabet et al. [2] used artificial neural networks
(ANN) and RSM to study the influence and interaction of cut-
ting parameters on the delamination factor F, for bio-sandwich
structures using agglomerated cork cores with woven jute fiber
(WIJF)-reinforced epoxy.

Consequently, the novelty of this study is to investigate
the effect of drilling parameters on the delamination factor of
epoxy biocomposites reinforced with untreated and treated (1%
and 3% NaOH treatment) Washingtonia filifera short fibers

@ Springer

and to graphically establish the effects of the control variables
(drill diameter, feed rate, and spindle speed). For this purpose,
different drill diameters with different feed and spindle speeds
were considered. The response surface methodology (RSM)
was used to evaluate the effect and interaction of the drilling
parameters on the exit delamination. Furthermore, desirabil-
ity optimization function using RSM method was applied to
assess the combination of the optimal cutting parameters (f, N,
and d) in the biocomposites examined in this work.

2 Materials and methods
2.1 Biocomposite manufacturing

In this work, we used an epoxy resin with a density of
1.110 kg/m3; this resin is classified as MEDAPOXY STR
supplied by the company GRANITEX (Algeria). The aver-
age tensile mechanical properties of this resin used in this
paper were described by Cherief et al. [14], namely strength,
failure strain, and Young’s modulus, which are 43.13 MPa,
4.03 (%), and 2475.83 MPa, respectively. The reinforcement
consists of short fibers of Washingtonia filifera untreated
and treated with NaOH (1% and 3%) for a duration of 12 h.

The WF/epoxy laminate was produced using the hand-
draping contact molding process where the fibers were pre-
pared and then cut to 15 mm dimensions. The laminates
reached a fiber content of 40% by weight and a thickness of
about 6 mm. The biocomposites were impregnated at an ambi-
ent temperature of 27 °C. The assembly (fiber/matrix) was
maintained in a 300 X 300 X 6 mm mold under normal atmos-
pheric pressure (1 bar) until the end of the polymerization for
24 h. Then, the molded Washingtonia/epoxy laminates were
left in the open air for 10 to 15 days before being cut into
specimens with a diamond saw according to ASTM standards.
The resulting biocomposite structures were rectangular plates
of 220 mm length, 90 mm width, and 6 mm height. Finally,
the specimens were post-cured at a temperature of 60 °C in
an oven for 5 h to eliminate any presence of moisture that may
influence the results.

The drilling tests were carried out using a DOOSAN
DNM 650 HS CNC milling machine equipped with a
12,000 rpm spindle and a 2000 mm/rev feed rate (Fig. 1).
Three types of biocomposites were studied in this work: bio-
composites based on untreated WF fibers (NWF), WF treated
at 1% (T1WF), and WF treated at 3% (T3WF).

The choice of the cutting parameters was made after a litera-
ture review grouped in Table 1. One type of drill was chosen,
namely the titanium nitride twist drill (HSS-TiN) with a tip
angle of 118° at different diameters (5 mm, 7 mm, and 10 mm).
Other parameters are also used, such as spindle speed (500,
1500, and 2500 rpm) and three control feed rates as follows:
50, 100, and 200 (mm/min). The drilling was done dry without
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Fig. 1 a Experimental setup

for the WF fiber—reinforced
epoxy matrix drilling test and b
geometry of HSS-TiN drill used
in this study

M)
i
0.5 ¢

heat transfer fluid with the same fixture of the already published
work [2, 27, 34, 35]. To reduce the bending of the parts during
the drilling phase so as not to amplify the extent of the defect
at the exit of the hole, solid steel support is used under the
composite parts. The drilling of the holes in this study is done
in a single phase (step). To have a good quality hole and avoid
the wear factor of the drilling tool, the drill is replaced with a
new one after five operations. Then, the drilled samples were
scanned, to measure the damaged area of the drilled hole (F),
ratio), using high-resolution scanning up to 2400 x 4800 dpi
(48-bit internal color depth) to obtain a high-quality image.
The resulting images were processed using the free software
ImagelJ v1.47, published by the National Institute of Health,
USA. In this work, the output delamination factor indicates the
delamination status of the composite. It was by this formula
F,=D,,./D, where D, is the maximum diameter measured
in the damaged area and D is the actual hole diameter.

2.2 Experimental design and statistical analysis

The method of response surfaces is a set of mathematical tech-
niques used in the analyses of problems in the field of applied
research (mechanics in our case) and especially in the machin-
ing of materials such as drilling [49]. This method is based on
the experimental elaboration to determine the range of inde-
pendent input variables that are represented in our study by the
different cutting parameters during the drilling of WF biocom-
posites. The results of the experiments were used to determine
the approximate relationship between the output responses,

Cutting parameters

Spindle speed (V)
Feed rate (f)
HSS-TiN drill (d)

namely the delamination factor F;, and the input variables, in
order to optimize the parameters of the experiment to obtain
the most appropriate and desired responses. Response surface
methodology (RSM) quantifies the interacted and linear rela-
tionship among different process parameters with their output
response. Central composite design (CCD) is one tool for opti-
mization among the different response surface methodologies
that can generate the design of the second-order experiment.
CCD was applied to investigate the optimized level of the three
variable design parameters and their response in decreasing the
delamination value using X, factor, feed rate; X, factor, spin-
dle speed; and X; factor, drill diameter. The model offers 3D
contour and surface curves by analyzing the input and output
parameters. In addition, an equation is given for regression
by predicting the response for any input parameter variation
[50]. The summary of design parameters (feed rate, spindle
speed, and drill diameter) for the Fy iy, Fyeriwr, and Fyrswr,
delamination response of Washingtonia filifera fiber—based
biocomposite plates is given below. Based on the response
surface methodology, for response optimization purpose, the
subsequent second-order polynomial equation is utilized as
shown in Eq. (1) [51]:

Y=By+ ) BX,+ ) BX*+ Y BXX +E )

where Y represents the response (the delamination F
Fyriwry and Fyqsyp), By is a constant parameter, and B;,
B;;, and B; denote linear coefficients, quadratic factors, and
linear interaction, respectively.
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Table 1 Available drilling process parameters in the literature of Washingtonia filifera fiber—consolidated polymer composites

Matrix Fiber Fiber Cutting parameters References
content (% - - :
wiw) Tool material Drill Feed rate f (mm/ Spindle speed N
diameter d rev) (rpm)
(mm)
Polyester Treated and 30 HSS twist drill 6 0.03, 0.06, 0.09, 9.42,15.07,20.72, [42]
untreated jute 0.12 26.36 (m/min)
fabric
Epoxy and Treated and 30 HSS twist drill 6 0.03, 0.06, 0.09, 500, 800, 1100, [52]
polyester untreated jute 0.12 1400
fabric
Epoxy Jute fabric 43 HSS twist drill 8 0.05, 0.10, 0.15 750, 1250, 1750 [45]
CoroDrill 854,
N,OC
CoroDrill 856,
N,O0C
Vinyl-ester Treated (NaOH) - Twist drills, 60°, 10 0.1,0.2,0.3,0.4 500, 1000, 1500, [60]
Vetiver-jute-glass 90°,120°, 150° 2000
Polyester Short jute fiber 5, 40 Brad and Spur 5,7,10 50, 108, 190 (mm/ 355, 710, 1400 [16]
10, and 15 mm drills Twist drills min)
Epoxy Jute fabric (210 g/ 40 Brad and Spur 5,7,10 50, 108, 190 (mm/ 355, 710, 1400 [35]
m?) drills min)
Twist drills (HSS)
Twist drills (HSS-
TiN)
Polyester Jute fabric (155 g/ 30 Brad and Spur 5,7, 10 50, 108, 190 (mm/ 355, 710, 1400 [34]
m?) drills min)
Epoxy Jute fabric (160 g/ 30 Brad and Spur 5,7,10 50, 108, 190 (mm/ 355, 710, 1400 [2]
m?) and cork drills and Twist min)
drills (HSS-TiN)
Epoxy Treated and 32 Twist drills (HSS- 5,7, 10 50, 150, 200 (mm/ 500, 1500, 2500 This work
untreated Wash- TiN) min)
ingtonia filifera
fibers

CS solid carbide, CSC TiN-coated solid carbide, HSS high-speed steel, BSD Brad and Spur drill

3 Results and discussions

3.1 The influence of drilling parameters on F,

The technique for measuring the delamination factor (F,)
is a representative image processing as shown in Fig. 2 for
three trials (#1, #10, and #19) and depicts the borehole entry
surfaces, representative drilling damage and the final digi-
tal image acquired by Imagel software [42, 52, 53] with a
resolution of 4800 pixels using a professional scanner. The
other two illustrations are demonstrations in the form of con-
centrated circles drawn using image processing software.
These circles represent the damage caused by the withdrawal
of the drill bits from the holes after drilling the three differ-
ent plates of the WF fiber-reinforced biocomposite F
Fyriwry and Fyr3yp, (Table 2).

Delamination is the major defect encountered in composite
drilling. The delamination of the fibers at the exit depends on the
delamination factor, which in turn depends on the cutting speed,
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Fig.2 Illustration of the experimental process. a Typical holes drilled
on WF/epoxy biocomposite focusing on circumference the holes. b
Image processing with ImageJ software. ¢ delamination factor meas-
urement method used in this work
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Table 2 Design of experiments No. Factors Notation Units Levels
-1 0 1
1 Spindle speed N rev/min 500 1500 2500
2 Feed rate f mm/min 50 100 200
3 Drill diameter d mm 5 7 10

the feed rate at the exit of the hole, and the diameter of the drill
bit. The latter being a HSS-TiN drill bit. Table 3 shows the con-
ditioning of these drilling parameters of epoxy plates reinforced
with the treated and untreated Washingtonia filifera fibers.

3.2 Response surface methodology and ANOVA
for delamination factor data

The experimental results for the delamination factor of the
drilled holes at the exit of the three reinforcements F
Fyr1wry> and F 3 under the different processing condi-
tions for the plates of the biocomposite based on Washing-
tonia filifera fibers are summarized in Table 3.

The experimental results were explored using RSM
statistical tool, which aims to investigate the relationships
between the dependent and independent variables involved
in the experiment that result in the relationship between
delamination and the different cutting parameters. The actual
and coded inputs for the design factors were explored using
RSM. The interaction among the three independent variables
with their respective response was examined using a CCD
as previously explained. A total of 27 different experiments
were included in the experimental design, which were con-
ducted according to the scheme mentioned in Table 2.

In this study, the mathematical equations of the regres-
sion for the different delamination factors of the drilling of
the Washingtonia filifera/epoxy biocomposite structure are
written in the following forms:

The quadratic regression models used are summarized
in Table 4 to be able to optimize the cutting conditions
of Fywnwry Fariwry and Fyqswr) delamination model
responses. The verification of the fitted models was per-
formed by the sequential P value and also using the fit-
ted and predicted R? regression coefficient to indicate
whether the model correctly predicts the new structures.
It is observed in the values in Table 4 that the difference
between the predicted and fitted values is less than 2, which
shows that the regression model fits the existing data well
with 95% confidence level and gives a satisfactory result
since the predicted values are almost identical to the experi-
mental values.

The analysis of variance (ANOVA) technique is used
to test the sufficiency of the model and the results of the
ANOVA test are presented in Table 5. The selection or
elimination of the model terms was based on the Prob > F
value with 95% confidence level [54]. In all three models,
the Prob > F' value is less than 0.0500, indicating that the
model terms are statistically significant at 95% confidence
level [55], and the F value of the F yyp), Fyriwr) and
F yr3wr) models is 150.99, 63.88, and 175.48 due to noise,
which means that the predicted model is highly signifi-
cant in determining the delamination factor. In the F oy,
model, the factors f, N, d, fXN, fxd, Nxd, and dxd are
significant terms in the model. From the above equations, f,
N, and d are the linear terms, fXN, fXd, and N X d are the
interactive terms and d X d is the quadratic term. Indeed,

F yovwry = +0.806823 + 0.000390 X f — 6.41717 x 107° x N + 0.074708 x d
—3.08363 x 1078 X f X N — 0.000026 X f X d + 1.83139 x 107° )
XN xd—1.51567x 1077 x f2 — 1.95294 x 10~ x N*> — 0.005515 x d*

F 1wy = 1.05715 + 0.000491 X £ + 0.000013 x N — 0.013605 X d
— 573136 X 1078 X f x N —3.60102 X 10™* x f x d — 1.95408 x 107’ 3)
XN xd—4.53589 x 1077 x f2 — 4.74652 x 10~ x N* 4+ 0.001385 x d*

Fyrawry = 1.09081 + 0.000035 X f — 0.000026 X N + 0.003798 x d
+4.68683 X 1078 X f x N +4.49087 x 107® x f x d 4+ 1.51592 x 107’ “
X N x d +4.08801 x 1078 x f2 + 3.56825 x 10~ x N* 4+ 0.000389 x d*

@ Springer



7838

The International Journal of Advanced Manufacturing Technology (2022) 121:7833-7850

Table 3 Experimental results for delamination factor of the drilled holes at the exit

Experiment  Input variables

Output variables

number

f (mm/min) N (rev/min) d (mm) f (mm/min) N (rev/min) d (mm) Fd, Fd, Fd;
1 -1 -1 -1 50 500 5 1.056 1.036 1.109
2 0 -1 -1 100 500 5 1.063 1.062 1.115
3 -1 -1 200 500 5 1.084 1.079 1.130
4 -1 0 -1 50 1500 5 1.049 1.048 1.098
5 0 0 -1 100 1500 5 1.060 1.058 1.105
6 1 0 -1 200 1500 5 1.080 1.070 1.116
7 -1 1 -1 50 2500 5 1.047 1.036 1.085
8 0 1 -1 100 2500 5 1.060 1.040 1.098
9 1 1 -1 200 2500 5 1.070 1.050 1.111
10 -1 -1 0 50 500 7 1.075 1.051 1.132
11 0 -1 0 100 500 7 1.084 1.061 1.134
12 1 -1 0 200 500 7 1.097 1.074 1.138
13 -1 0 0 50 1500 7 1.076 1.047 1.112
14 0 0 0 100 1500 7 1.081 1.051 1.121
15 1 0 0 200 1500 7 1.093 1.064 1.137
16 -1 1 0 50 2500 7 1.066 1.038 1.106
17 0 1 0 100 2500 7 1.068 1.043 1.115
18 1 0 200 2500 7 1.080 1.049 1.138
19 -1 -1 1 50 500 10 1.010 1.075 1.163
20 0 -1 1 100 500 10 1.017 1.080 1.165
21 -1 1 200 500 10 1.026 1.090 1.182
22 -1 0 1 50 1500 10 1.020 1.074 1.147
23 0 0 1 100 1500 10 1.027 1.079 1.165
24 1 0 1 200 1500 10 1.026 1.079 1.172
25 -1 1 1 50 2500 10 1.024 1.060 1.138
26 0 1 1 100 2500 10 1.027 1.063 1.147
27 1 1 200 2500 10 1.026 1.063 1.171

the interactive terms N X d for the model F 7,y and fXd,
Nxd for the model F 73y, are not significant. The cutting
speed (N) influences the delamination less significantly than
the diameter. The coefficients of determination R of the

models Fywr)s Fyriwry and Fyorsyp, are 0.9876, 0.9713,
and 0.9894, respectively. When R~ reaches 100%, the model
has perfect predictability and reaching 0% implies that the
model has no predictive ability [56].

Table 4 Summary of statistical Source Sequential p value Adjusted R? Predicted R?
models of F yowr), Fdirpwr), and
F yr3wr) responses Faawr) Linear 0.0001 0.5346 0.4541
2FI 0.5411 0.5182 0.3641
Quadratic <0.0001 0.9811 0.9712 Suggested
Cubic 0.0828 0.9886 0.9663 Aliased
Furiwr Linear <0.0001 0.7838 0.7307
2FI 0.0181 0.8479 0.8087
Quadratic <0.0001 0.9561 0.9188 Suggested
Cubic 0.5459 0.9541 0.8286 Aliased
F 3w Linear <0.0001 0.9707 0.9635
2FI 0.0301 0.9782 0.9617
Quadratic 0.0478 0.9837 0.9681 Suggested
Cubic 0.5643 0.9827 0.9277 Aliased
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Table 5 ANOVA for the response surface quadratic model for different delamination factors
Source DF SS MS F value p value Cont. % Remarks
(a) ANOVA for delamination factor Fd
Model 9 0.0179 0.0020 150.99 <0.0001 Significant
f 1 0.0013 0.0013 101.63 <0.0001 7.14 Significant
N 1 0.0001 0.0001 7.64 0.0133 0.55
d 1 0.0080 0.0080 605.82 <0.0001 43.96 Significant
fXN 1 0.0001 0.0001 5.04 0.0383 0.55
fxd 1 0.0003 0.0003 24.02 0.0001 1.65 Significant
Nxd 1 0.0003 0.0003 19.31 0.0004 1.65 Significant
fxf 1 3.033E-06 3.033E-06 0.2298 0.6378 0.02
NxN 1 0.0000 0.0000 1.69 0.2113 0.00
dxd 1 0.0065 0.0065 488.97 <0.0001 35.71 Significant
Residual 17 0.0002 0.0000
Pure error 1 7.260E—-07 7.260E - 07
Cor total 26 0.0182
SD=0.0036 R*=0.9876
Mean=1.06 R? adjusted=0.9811
Coefficient of variation=0.3443 R? predicted=0.9712
Adequate

precision=36.953
(b) ANOVA for delamination factor Fd r;y,
Model 9 0.0060 0.0007 63.88 <0.0001 Significant
f 1 0.0013 0.0013 120.17 <0.0001 20.97 Significant
N 1 0.0016 0.0016 158.13 <0.0001 5.81 Significant
d 1 0.0016 0.0016 155.08 <0.0001 38.81 Significant
FXN 1 0.0002 0.0002 22.09 0.0002 3.23
fxd 1 0.0003 0.0003 27.29 <0.0001 4.84 Significant
Nxd 1 2.902E—-06 2.902E—-06 0.2788 0.6043 0.05
Ixf 1 0.0000 0.0000 2.61 0.1247 0.00
NxN 1 0.0001 0.0001 12.64 0.0024 1.61
dxd 1 0.0004 0.0004 39.08 <0.0001 6.45 Significant
Residual 17 0.0002 0.0000
Pure error 1 6.845E-08 6.845E-08
Cor total 26 0.0062
SD=0.0032 R*=0.9713
Mean 1.06 R? adjusted =0.9561
Coefficient of variation=0.3044 R? predicted=0.9188

Adequate

precision=27.882
(c) ANOVA for delamination factor Fd 73y,
Model 9 0.0174 0.0019 175.48 <0.0001 Significant
f 1 0.0023 0.0023 211.99 <0.0001 13.07 Significant
N 1 0.0012 0.0012 113.00 <0.0001 6.82 Significant
d 1 0.0120 0.0120 1090.91 <0.0001 68.18 Significant
fXN 1 0.0002 0.0002 13.93 0.0017 1.14
fxd 1 9.599E - 06 9.599E —- 06 0.8698 0.3641 0.05
Nxd 1 1.746E — 06 1.746E — 06 0.1583 0.6957 0.01
fxf 1 2.206E—07 2.206E —07 0.0200 0.8892 0.00
NxN 1 0.0001 0.0001 6.74 0.0189 0.57
dxd 1 0.0000 0.0000 291 0.1064 0.00
Residual 17 0.0002 0.0000
Pure error 1 0.0000 0.0000
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Table 5 (continued)

Source DF SS MS F value p value Cont. % Remarks
(a) ANOVA for delamination factor Fd yyr,

Cor total 26 0.0176

SD=0.0033 R*=0.9894

Mean 1.13 R? adjusted =0.9837

Coefficient of variation=0.2936

R? predicted =0.9681
Adequate
precision=45.137

The normal probability plots presented in Fig. 2a—c
proved the effect of minimum scattering occurred on the
tendency line caused by the residual points coinciding
with the normal probability. The relationship between
the predicted and actual response on the biocomposite
delamination factor is presented in Fig. 2d—f. The com-
parison of the predicted set of values to determine the
adequate accuracy of the model studied yields arithme-
tic means of the prediction error of 36.953, 27.882, and
45.137 greater than 4. These values were utilized to deter-
mine the interaction among the independent variables
as a function of the output response. To perform model
adequacy and significance calculations, the residuals
between the predicted and actual values were favored. A
constant variance is required for the residual plot and the
residual points were distributed symmetrically with clus-
tering around the center of the plot. Figure 3 explains the
implication of random dispersion by furnishing a graph
from residuals as a function of experimental run order and
predicted response values. The residual locations on the
graph were clustered and dispersed symmetrically around
the midpoint, testing the constant variance assumption
[57] (Fig. 4).

3.3 Interaction among various parameters of RSM
process

Figures 5 and 6 illustrate a response surface mapping of the
delamination of untreated and treated (1% and 3% NaOH
treatment) Washingtonia filifera short fiber-reinforced bio-
composites against diameter (d), spindle speed (N), and
feed rate (f). For the biocomposite consisting of untreated
fibers, the delamination was found to be no more than 1.05
when the feed rate was from 50 to 75 mm/min and the
diameter was from 5 to 10 mm. Furthermore, the delami-
nation was found to be more than 1.08 when the spindle
speed was from 155 to 200 mm/min and the diameter was
from 5.8 to 7.5 mm (Fig. 5a). In the case of the biocom-
posite made of fibers treated with 1%, it was noted that
F yeriwry did not exceed 1.04 for feed rates ranging from

@ Springer

(50 to 80 mm/min) and a diameter of (5 to 7.5 mm). The
latter exceeded 1.07 when the feed rate was from 148 to
200 mm/min and a diameter of 9.8 to 10 mm. For biocom-
posite treated with 3% NaOH, F 73y, did not exceed 1.10
when the feed rate was between 50 and 120 mm/min and a
diameter of 5 to 6.4 mm and exceeded 1.17 when the feed
rate was from 130 and 200 mm/min and a diameter of 9.3
to 10 mm (Fig. 5b, c).

Figure 6 combines the 3D plots of the three output param-
eters Fynwry Faiwry and Fyqsyp, for the combination of
(f-N), (f-d), and (N-d) drilling conditions. In the results, a
larger slope was found for diameter drill (d) and a smaller
one for spindle speed (N), revealing nearly no effect on the
delamination factor for the feed rate. This tendency is in
agreement with the ANOVA findings presented in Table 5,
in which the minimum delamination was obtained by using
minimum values for d and f, and a maximum value for N.
These results were found to be in good agreement with Tabet
et al. [2] who used a bidirectional jute fiber and cork bio-
sandwich material.

3.4 Optimization of drilling conditions
for delamination factor data

Several studies have been carried out to optimize the
drilling parameters. There are different techniques for
selecting the optimum drilling parameters to achieve the
desired results. This generally has an impact on perfor-
mance measured in terms of drilling time, global cost
of the drilling operation, and overall surface texture.
Therefore, the desirability function (DF) method is pro-
posed in this research to optimize the multi-objective
response. This approach is largely practiced by research-
ers [58, 59] due to its ease of application, performance,
and accessibility. Design Expert 10 software was used
in this work. DF tool allows us to assess, based on the
responses calculated by the statistical model, the per-
centage of success in achieving the set objectives. The
main objective of the optimization is to determine the
cutting parameters as well as the minimization of the
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Fig.3 Normal probability distribution and predicted vs. actual values for the obtained delaminations a, b F ), €, d Fyryyp), and e, £ Fyrsyp
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Fig.4 Residuals vs. the order of realization and residuals vs. the predicted values for the obtained delaminations a, b Fyywr)> € d Fyqyr), and

e £ F rswr
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Fig.5 Contour plots for predicted data of the different F;: a—¢ Fynwr), AL Fyryr), and g-i Fyq3yp, evaluated as a function of the cutting
parameters of the Washingtonia filifera/epoxy biocomposites produced (f, N, and d)

were chosen because of the desirability factor near the unit.
The first ten trials show that a high cutting speed and feed
rate and a small tool diameter are suitable for reducing the
delamination factor with a desirability rate of 0.919 for
Fynwwry Fariwry and F sy p- In fact, according to the high-
est desirability value, the optimal drilling machining condi-
tions according to Table 7 (f=50 mm/min, N=2500 rpm,

delamination factors. The drilling parameters used in
the optimization process are presented in Table 6, and
the optimized values of the factors and responses are

presented in Table 7.
Figures 7 and 8 show the ramp function distribution

and desirability contour mapping for the three types of
biocomposites as well as their combination. The ten trials
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Fig.6 3D plots for predicted data of the different F;: a—¢ Fy > AL Fyr ), and g-i Fyr3yp, evaluated as a function of the cutting parameters

of the Washingtonia filifera/epoxy biocomposites produced (f, N, and d)

and d=5 mm) lead to minimum delamination (F,) for
Fywwry Faaiwr)y, and Fyr3wr), whose values were 1.046,
1.035, and 1.087 respectively.

Table 6 Goals and parameter ranges for optimization of cutting con-
ditions for different Fd

Condition Goal Lower limit ~ Upper limit
Feed rate, f (mm/min) Isinrange 50 200
Spindle speed, N (rev/min) Isinrange 500 2500

Drill, d (mm) Isinrange 5 10

Fanwr Minimize  1.010 1.096
Fuaiwr Minimize  1.035 1.089
Fyrawr Minimize  1.085 1.182

@ Springer

Figure 9 shows the influence of the drilling parameters
on their delamination factor, which is the diameter of
the drilling tool, the feed rate, and the spindle speed. An
increase in feed rate was observed to result in an increase in
the delamination factor during drilling. The diameter of the
drilling tool had an important effect on the performance of
drilling biocomposites as 43.96%, 38.81% and 68.14% for
Fawwry Fariwry and Fyrsyp, respectively. The increase
in the diameter of the feed rate and the drilling tool caused
an increased surface contact between the tool load and the
hole in the biocomposite material, thereby increasing the
delamination factor. Consequently, by operating with opti-
mized drilling parameters, drilling delamination can be
significantly lowered.
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Table7 Response optimizgtion Test no. Machining parameters Response parameters Desirability
for response parameters using
RSM for different Fd f(mm/min) N (rev/min)  d(mm)  Fdywr  Fdgwr — Fdaswr
1 50.000 2500.000 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
2 50.000 2492278 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
3 50.001 2491.030 5.000 1.046 1.035 1.087 0.919
4 50.695 2499.967 5.000 1.046 1.035 1.087 0918
5 50.001 2478.872 5.000 1.046 1.035 1.087 0918
6 50.000 2461.741 5.000 1.046 1.035 1.087 0.917
7 51.676 2499.993 5.000 1.046 1.035 1.088 0.917
8 50.001 2499.978 5.023 1.047 1.035 1.087 0.917
9 50.003 2447.289 5.000 1.046 1.036 1.087 0.917
10 52.689 2499.992 5.000 1.046 1.035 1.088 0.916
50 200 500 2500
Af =50 B:N = 2500
5 10 1.01021 1.09683
Cd=5 Fd(NWF) = 1.04597
1.03555 1.08975 1.08531 1.18249
Fd(TIWP = 1.03476 Fd(T3WF) = 1.08721

Desirability = 0.919

Fig.7 Optimal solutions for biocomposite elaborated with fibers treated and untreated
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Fig.9 Effect of drilling parameters on delamination factor Fyy: a

drill diameter versus feed rate and spindle speed, b feed rate versus drill

diameter and spindle speed, and ¢ spindle speed versus drill diameter and feed rate

4 Conclusion

The influence of fiber treatment on the delamination factor
F, of the biocomposite was investigated. The experiments
were conducted using the CCD method of RSM analysis. In
this study, the modeling and optimization of the delamina-
tion factor F; were examined. The main conclusions of this
study are:

e Based on the combined effects of cutting factors in the
process of drilling, low feed rate and small tool diameter
combination was required to minimize the delamination
factor.

e The rate of fiber treatment, the drill diameter, and the
feed rate dominated the delamination factor, while the
spindle speed was noticed to have a small influence on it.
The different contributions of the various elements of the
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optimal drilling process for F 7y, were drill diameter
(38.81%), feed rate (20.97%), and spindle speed (5.81%).

e The optimization is judged to be of high quality with a
92% desirability factor.

e In fact, manufacturers try to achieve higher machinabil-
ity for their products, depending on the type of mate-
rial. Therefore, this study will help to select the optimal
machining parameters for better machinability of Wash-
ingtonia filifera fiber-reinforced biocomposites.
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