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Mise au point d’un banc d’essais micro mécaniques
pour la caractérisation de matériaux a base de biopolymeres végétaux

Laurent Chaunier®, Patrice Papineau et Denis Lourdin

Résumé : Cette étude porte sur le développement d’un banc d’essais micro-mécaniques en
traction/compression. De la définition du cahier des charges aux résultats obtenus lors des
premiers essais, les étapes successives sont présentées, ainsi que le couplage avec un systeme
d’acquisition d’images couplé a une loupe binoculaire.

Les échantillons sont placés dans une cellule de mesure constituée de deux mors a section
carrée (2 x 2 cm®). Leur déplacement relatif, de 1,25 zm & 2 cm, est contrdlé par deux micro-
moteurs pas a pas, afin d’avoir une fenétre d’observation immobile centrée sur I’échantillon.
Plusieurs types de sollicitations mécaniques sont possibles, telles que la traction, la
compression, ou des cycles a vitesse constante. La force est mesurée par un capteur a pont de
jauges, pour des valeurs jusqu’a 125 N.

Les premiers résultats obtenus permettent de valider [’utilisation du banc pour la
caractérisation de matériaux biopolyméres denses et expanseés, tels que les produits céréaliers
extrudés ou issus de panifications.

Mots clés : biopolymeéres, propriétés mécaniques, texture
Introduction

Les propriétés d’usages de matériaux a base de biopolymeres végétaux, comme la texture
d’aliments céréaliers, sont gouvernées par leurs propriétés mécaniques. Leur compréhension
passe par la détermination des mécanismes aux échelles des éléments constitutifs comme, par
exemple, celle des phases d’amidon et de protéines (<100 microns) (chaunier et al., 2005 et 2007).
Celles ci peuvent étre élucidées par une observation des déformations locales sous une
sollicitation macroscopique.

Ces mesures nécessitent le développement de bancs d’essais micro-mécaniques instrumentés,
tels que ceux qui ont été développés pour I’étude de matériaux fibreux tel que la cellulose, ou
a base de protéines animales (Kompella et Lambros, 2002 — Fudge et al., 2003).

Des travaux ont aussi montré I’intérét de coupler des mesures en traction-compression, sur
une échelle sub-millimétrique, a I’acquisition d’images pendant les sollicitations mécaniques,
pour une meilleure compréhension des relations structure-texture de produits végétaux
(Vanstreels et al., 2005).

Le comportement de gels fortement hydratés a aussi €té évalué par cette méthode, en couplant
avec un microscope électronique, permettant ainsi d’obtenir la caractérisation structurale des
échantillons pendant leur déformation (Rizzieri et al., 2003 a - b).

Le but de cette étude est la mise au point de mesures micro-mécaniques pour évaluer des
propriétés mécaniques locales de matériaux a base de biopolymeres végétaux afin de mieux
comprendre et de modéliser leur comportement mécanique global.
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1. Matériel / Méthode

1.1 Définition du cahier des charges et choix des capteurs

- Cabhier des charges

Le banc instrumenté doit permettre la caractérisation de matériaux biopolymeres denses ou
expansés aux propriétés mécaniques variées. Il doit pouvoir étre déplacé et piloté par un
ordinateur portable.

Dans le cas de produits céréaliers denses secs (e.g. extrudés, TE < 15 %, bh, base humide), les
modules d’Young sont de I’ordre de 0,1 a 5 GPa. La contrainte a la rupture pour ces
matériaux est de I’ordre de 1 a 100 MPa, pour des déformations entre 0.5 % et 10 %
Chanvier et al., 2006).

Si on rapporte ces valeurs a une éprouvette aux dimensions caractéristiques Longueur = 10 mm
et Section = 1 mm? les forces mesurées couvriront une gamme de 1 N & 100 N et les
déplacements seront relativement faibles, de 50 um a 1 mm.

Un cas trés différent, typique des produits céréaliers expansés, est la mie de pain. Pour un
échantillon présentant une densité moyenne de I’ordre de 0,3 kg/l et une teneur en eau
de 40 %, bh, le module élastique est de I’ordre de 50 kPa et la contrainte a une déformation
de 90 % est de I’ordre de 150 kPa (Scanlon et Zghal, 2001).

Pour ce type de matériaux, une éprouvette aux dimensions caractéristiques L = &= 20 mm
convient a la réalisation des essais. Les déplacements sont assez grands pour obtenir une
déformation suffisante (< 90%, dmax=18mm). Par ailleurs, de faibles forces devront pouvoir
étre mesurées par le banc instrumenté, au minimum a partir de 0,5 N.
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Figures 1 : a - capteur de Force (@=25 mm), b -capteur dedéplacement inductif (Dpopine = 12 mm)

- Choix des capteurs

La gamme retenue pour le capteur de Force est [0 ; 125 N]. Ce capteur est de type « pont de
jauges » (Measurement Specialties, Hampton, VA 23666, US).

Pour une mise en place rapide des échantillons dans la cellule de mesure, un capteur inductif a
été choisi pour la mesure des déplacements (Sensorex, Saint Julien, F74 - figures 1. La
gamme de mesure de ce capteur est [0 ; 20 mm].

- Mesures et incertitudes

L’incertitude maximale associée aux mesures de Force est de 0,25 N et peut-étre améliorée a
environ 0,15 N aprés filtrage du signal brut. La déformation du capteur (0,7 um/N) est
introduite dans la correction de mesure du déplacement réel des mors.
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L’incertitude maximale du capteur de déplacement inductif est de 40 um, mais la mesure du
déplacement pendant les essais micro-mécaniques est réalisée par comptage des micro-pas des
moteurs pas a pas installés sur le banc, avec une précision de 1,25 pum (cf. § 1.2). Gréce a la
puissance des moteurs, nous considérerons qu’ils ne perdent pas de pas lors du déplacement
(un saut de pas se visualise correctement sur la courbe de force).

1.2 Guidages linéaires et moteurs pas a pas

Pour des raisons de résistance mécanique (maximum constructeur donné a 300 N) et de
centrage de I’échantillon pendant les essais micro-mécaniques, 2 moteurs reliés chacun a un
guidage linéaire THK sont assemblés sur une table métallique (Loudet Industrie, Avignon,
F84).

Les cartes électroniques d’acquisition de données et les contréleurs Microlynx des moteurs
sont placées dans un boitier (figures 2).

a- b-
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Capteur de Force (@25mm)

- ~ i -
Boftier : L=28cm, 1=20cm, h=14cm
(électronique moteur, carte NI-USB)

Capteur de déplacement : bobine Moteurs pas a pas

Figure2:  a- banc instrumenté b- banc et boitier électronique

La rotation des deux moteurs est synchronisée (51 400 ppas/tour, avec 1 mm/tour). Le
pilotage se fait par lot de 32 ppas pour chacun des moteurs, soit un déplacement relatif des
mors de 1,25 um. Des capteurs de fin de course, a I’initialisation du systéme, donnent une
référence de positionnement.

Une cellule de mesure, constituée de deux mors & section carrée (2 x 2 cm?), est reliée &
chacun des deux guidages linéaires. Avec cette geométrie on effectue des compressions, en
placant I’échantillon entre les mors et des essais en traction, en collant les éprouvettes sur la
surface horizontale supérieure des mors.

Ce systeme motorisé occasionne un déplacement relatif des deux mors (entrefer) pouvant
atteindre un peu plus de 20 mm.

Le programme de pilotage des essais et d’acquisition des données a été réalisé sous
LabView 8.2 (National Instruments Corp, Austin-TX, US). Il permet de piloter le banc et
d’acquérir les données pour plusieurs types de sollicitation mécaniques, avec une vitesse
minimale de 1,25 um/s : traction, compression et cycles a profil triangulaire (vitesse
constante).
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1.3 Couplage avec I’acquisition d’images

Le banc peut étre installé sous une loupe macroscopique binoculaire (type Mz125 de LEICA
Microsystems Ltd, 9435 Heerbrugg, CH) qui pour un objectif x 1,0 offre un champ
observable d’un rayon de 5 a 20 mm et une profondeur > 0,2 mm.

La distance d’observation est de I’ordre de 60 mm entre I’objectif et I’échantillon, ce qui
laisse de la place pour la mise en place du banc instrumenté et du systeme d’éclairage
(figure 3).

On relie la loupe a une caméra 3-CCD (JvC America Corp., US), et on acquiert 4 img/sec en
pleine capacité (1280 x 960 pxI?), pour un codage sur 32bits. La résolution des images
enregistrées varie de 3 a 15 um/pxI selon le grossissement optique de la loupe.

La caméra est équipée d’un port FireWire pour la transmission des données au PC.
L’acquisition des images est pilotée par le méme logiciel de contrdle et d’acquisition des
données « Force » et « Déplacement » du banc micro-mecanique.
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Figure 3 : a- loupe macroscopique binoculaire LEICA-MZ125
b- montage du banc micromécanique sous loupe binoculaire

L’éclairage peut se faire par transmission en lumiére normale, ou polarisée.
Une fibre optique pourra éclairer I’essai au travers de I’objectif ou latéralement par rapport au
sens d’observation.

1.4 Interface Homme-Machine

La face-avant du programme de pilotage et d’acquisition des données a été congue pour avoir
les méta-données a saisir sur la méme fenétre que celle du pilotage du banc-micromécanique.
L’acquisition des images, si elle est demandée par I’utilisateur, se fait dans une deuxieme
fenétre qui s’ouvre en cliquant sur la case « Caméra » (figure 4).
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Figure 4 : face-avant du programme de pilotage et acquisition des données.
a- banc micro-mécanique, b- acquisition des images (ici dans le cas
de la compression d’une mie de pain)

1.5 Fichiers de résultats et méta-données

Les données sont acquises a une fréquence de 1 kHz et elles sont stockées avec les méta-
données, notamment I’horodatage, dans un fichier au format texte (figure 5). Leur traitement

est réalisé par la suite sous Matlab 7.0 (The MathWorks

Inc., US).

07,/02,2008 15:11:29

Mode compression
entraxe rée 14,54 mm
vitesse 500 pmss
déplacement maxi 12 mm
force maxi 125 N
force mini 125 N

nb cycle o
utilisateur Lc

projet essai

produit pain

pas d'échantillonnage  0.500 pm
Temps (s) entrefer (mm)
0. 000000 14.869575
0. 001000 14.867308
0.002000 14.965348
0.003000 14.963675
0. 004000 14.962266
0.005000 14.961099
0. 006000 14. 560154
0.007000 14.550408
0.008000 14.558830
0.009000 14.958428
0. 010000 14.958151
0.011000 14.957987
0.012000 14.957914
0.013000 14.957912
0. 014000 14.957958
0.015000 14.G58031
0. 016000 14.558207
0.017000 14.558116
0.018000 14.958328
0. 019000 14.857830
0.020000 14.857073
0.021000 14.956768
0.022000 14.956175
0.023000 14.954926
0.024000 14.954638
0.025000 14.853736
0.026000 14.553058
0.027000 14.952024
0.028000 14.951489
0.029000 14.850505
0.030000 14.9459234
0.031000 14.948667
0.032000 14.948039
0.033000 14.947272
0. 034000 14.546500

al

Horodatage et méta-données
> Essai en compression sur Pain,
i = 12mm, vitesse :0.5 mm/s

rce (M)
239008

F
Qo
0. 260684
0.261594
0.261814
0.261419
0.260482
0.253078
0.257282
0.255169
0.232813
0.250288
0. 247670
0.245033
0.242452
0.240001
0.237754
0.236486
Q.
o
Qo
Qo
o
L]
a
a
L]
Q
a
Qo
Qo
o
o
L]
a
a

234455

. 239303
. 237877
. 237016
. 237962
. 234303
. 240447
. 2450083
. 248160
. 230039
. 231387
. 231823
. 234974
. 255358
. 259164
. 261272
. 266027
. 267554

Entrefer corrigé (mm) entrefer théorigue corrigé (mm)
14.969720 0.000645

14.967454 0.001146

14.965495 0. 001646

14.963821 0.002147

14.962412 0.002646

14.961245 0.003146

14.9602009 0.003645

14.050552 0.004144

14.053082 0.004643

14.958569 0.005142

14.958291 0.005640

14.958125 0.006139

14.958052 0.006637

14.958048 0.007136

14. 958002 0.007634

14.958164 0.008133 v .
14.053340 0.008632 D

14.053247 0.000131 O”Hees acqulses
14.958462 0.009634 \

14.958063 0.010135 ]kH
14.957206 0.010633 a z
14.956501 0.011133

14.956306 0.011631

14. 955061 0.012135

14.954825 0.012637

14.853875 0.013120

14.0953106 0.013641

14.052165 0.014141

14.9351650 0.014641

14.950648 0.015143

14.949377 0.015643

14.948812 0.016145

14.948185 0.016646

14.947420 0.017149

14. 946650 0.017650

Figureé : exemble du déb‘l;lt d’un fi

chier de résultats

Les images sont stockées au format TIFF (3,6 Mo/image) dans le répertoire d’enregistrement
des valeurs de Force et de déplacement.
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2. Résultats & Discussion

2.1 Mesures de propriétés mécaniques en compression

Des essais en compression relaxation ont éte realisés, sur des echantillons de mie de pain de
longueur initiale, Lo=15mm, et &=18mm (pmie=0.31kg/l).

La compression est réalisée a 0,5mm/s, jusqu’a une déformation e=Lox80%.

a- b-
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Figure 6 : Compression-relaxation d’une mie de pain.
a- montage b- résultats : contrainte=f(déformation), o(t)

On peut alors obtenir le module de la mie, E* = 17 kPa, ainsi que le module du matériau
densifié, Es = 0,5 MPa (en fin de compression).

La mesure a éte répétée sur 3 échantillons issus du méme pain, avec un écart-type de 4 kPa
concernant la valeur moyenne du module des mies, E*. L’essai de compression-relaxation
avec le banc micro-mécanique conduit donc a de bons résultats en termes de répétabilité.

Les valeurs obtenues sont tres similaires de celles issues de compressions d’éprouvettes des
grandes tailles (& = 6 cm) découpés dans les mémes pains, avec une machine d’essais
« traditionnelle » de type Instron 1122 (Instron Corp., Canton, MA) (Scalon et Zghal, 2001)

[9].

2.2 Mesures en traction

Des essais ont été réalisés en traction sur des échantillons denses thermomoulés (L = 10 mm,
| = 1,5mm, e=0,6mm) & partir de farine de blé de type 110 riche en fibres.

L’entrefer initial est de 5 mm et la vitesse de déformation, v=10um/s. L’échantillon est collé
sur la surface supérieure des mors a sections carrée (figure 7).
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Figure 7 : traction sur échantillon thermomoulé
a- avant/apres rupture, a &=3% b- courbe contrainte=f(déformation), ou o(¢)

Le comportement fragile de I’échantillon sec (TE = 11 %, bh) est caracteéristique sur la courbe
contrainte-déformation. La contrainte a la rupture est de 18 MPa, et le module élastique de
0,52 GPa. Ces valeurs sont du méme ordre de grandeur que celles obtenues pour des
matériaux biopolymeres secs avec des machines d’essai de matériaux de type Instron
(Chanvrier et al., 2006)[8].

L’ acquisition d’images a une vitesse réduite (< 10 img/s) ne permet pas de suivre I’initiation
et la propagation de la rupture dans de tels matériaux fragiles. Les vitesses de telles ruptures
sont supérieures a 100 m/s, d’apres les essais préliminaires que nous avons réalisés avec des
caméras presentant des vitesses d’acquisition de I’ordre de 50 000 img/s.

Conclusion et perspectives

Le banc micromécanique permet de mesurer les propriétés mécaniques d’une éprouvette de
faible taille dans de bonnes conditions de répeétabilité. L’observation simultanée des
déformations locales ou de la propagation des fractures fournira des données pour alimenter
les modeles numeriques de comportement macroscopique des échantillons.

Les principales perspectives sont le couplage avec caméra rapide pour le suivi des ruptures
dans les matériaux fragiles et I’extension des essais micro-mécaniques a I’étude du
comportement d’autres produits, par exemple les cellules de fruits charnus (péricarpes de
tomates, pommes).
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